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INTRODUCTION GENERALE 
 
Les problématiques posées par la génération du matériau « Béton » sont complexes : 
hétérogène par nature et contenant des fractions granulaires de solides très élevées, il doit être 
« bien malaxé » lors d’une opération dont l’intérêt industriel impose qu’elle soit réalisée dans 
des temps très courts, sans affecter significativement la fluidité indispensable à une mise en 
œuvre efficace sur chantier. De plus, des contradictions entre les attentes mécanique et 
rhéologique existent puisque la première requiert de maximiser la quantité de solides présents 
dans le béton au détriment de l’eau alors que la seconde suppose l’inverse. Les compromis 
sont adressés, entre autres, par une optimisation du squelette granulaire dont l’impact sur la 
capacité du béton à être malaxé efficacement est important.  
Pourtant, bien que la phase de malaxage soit une étape clé de la fabrication des bétons, les 
leviers d'optimisation sur cette opération ne sont pas toujours bien identifiés. La notion de 
bonne ou mauvaise malaxabilité d'un système granulaire reste ainsi à clarifier. 
Ce malaxage consiste à distribuer de façon homogène et à mouiller tous les constituants 
présents dans le malaxeur. Cependant, c’est un procédé qui génère une forte dépense 
énergétique. Ainsi, un des enjeux de notre étude est d’apporter des éléments de 
compréhension pour réduire la dépense énergétique et la durée du malaxage.  
 
La réponse en malaxage, et tout particulièrement la transition “granulaire sec / granulaire 
humide” à laquelle nous nous intéressons exclusivement, peut être très largement affectée par 
les propriétés du mélange, autant que par les caractéristiques du malaxeur. Les mécanismes 
physiques en jeu lors des premiers instants sont a priori majoritairement gouvernés par 
l’apparition progressive de ponts liquides dans le mélange, jusqu’à saturation complète de la 
porosité, passage d’un système triphasique à biphasique, et diminution de l’intensité 
consommée par le malaxeur. L’impact des paramètres clés associés aux forces capillaires 
(et/ou visqueuses), sur des systèmes complexes tel qu'un béton dans un réacteur agité, 
(système en non-équilibre), reste à déterminer. En s’appuyant sur ces paramètres, il est 
envisagé  de structurer l’étude (paramétrique) autour des entités suivantes : 
o paramètres procédés (vitesse, débit, …) 
o paramètres phase solide (propriétés individuelles des poudres et propriétés collectives) 
o paramètres phase liquide (modification par adjuvantation, viscosité, tension 
superficielle) 
o paramètres d’interface solide / liquide / air 
Introduction Générale 
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L'impact des différents paramètres sera évalué à l'aide d'un malaxeur instrumenté. 
 
Nous avons privilégié deux niveaux d’analyse et d’investigation de ces milieux granulaires 
secs/humides (régime dynamique & régime quasi-statique). Ces deux niveaux mettent en 
œuvre des contraintes mécaniques différentes et des échelles d’analyse complémentaires. 
o Approche du malaxage en régime dynamique par un malaxeur planétaire de laboratoire. 
Le malaxage du milieu est réalisé aux niveaux de plans multiples de cisaillement, 
constamment renouvelés au cours de l’essai. La résistance au mélange est caractérisée par la 
dépense en intensité mesurée au cours du malaxage.  
o Approche du malaxage et des contraintes locales en régime quasi-statique par une 
cellule annulaire de Schulze. À cette échelle, le milieu granulaire est cisaillé au niveau d’un 
plan de surface connue avec une vitesse très faible. La résistance au cisaillement est 
caractérisée par une cohésion (liée aux forces cohésives) et un coefficient de friction (lié aux 
forces de friction). 
Nous pouvons schématiser notre approche comme ci-dessous : 
 
Quasi-statique      Dynamique
Cohésion
et
Friction
Dépense 
énergétique
Cisaillement & malaxage d’un 
milieu granulaire
Etude & objectifs  ClassificationRégimes
Forces
o Van Der Waals
o Electrostatiques
o Capillaires
o Visqueuses
o Frictionnelles
o Gravitationnelles
Paramètres influents
o Poudre
o Liquide
o Procédé
 Caractérisation de la résistance au 
cisaillement
Sec Humide
Transition sec - humide
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Les travaux proposés dans ce manuscrit de thèse traiteront donc des relations entre 
formulation granulaire (structure), aptitude au malaxage et propriétés rhéologiques, 
appliquées à des matériaux granulaires “humides modèles ou de référence. 
 
Le manuscrit s’articule autour de quatre chapitres. Le premier est dédié à un rappel des 
connaissances actuelles dans le domaine des milieux granulaires secs et humides à prendre en 
compte dans les étapes de malaxage. Nous avons volontairement réduit ce parcours 
bibliographique afin d’extraire les notions utilisées dans ce travail de thèse. Des rappels 
bibliographiques sont aussi mentionnés au sein des chapitres de thèse. 
Le deuxième chapitre regroupe l’ensemble des techniques et procédés utilisés dans ce travail 
et présente les données et caractéristiques des matériaux et des liquides utilisés. 
Le troisième chapitre concerne le malaxage de milieux granulaires humides modèles (billes de 
verre), de référence (calcaires et ciments) et multimodaux (micro-mortiers composés de deux 
ou trois constituants).  
Le quatrième et dernier chapitre porte sur l’étude du cisaillement en régime quasi-statique des 
mélanges granulaires modèles (billes de verre) et de référence (calcaires) préalablement 
malaxés.  
 
Ainsi, on se propose d’identifier les grandeurs ayant un impact sur la réponse en malaxage, 
tout spécifiquement sur les premiers instants de l'opération (transition sec / humide). 
Ces grandeurs seront à classifier parmi les propriétés individuelles des poudres (taille, forme), 
leurs propriétés collectives (empilement), les propriétés du liquide mouillant (viscosité, 
tension superficielle, effet d’une eau adjuvantée), les propriétés d’interface liquide/solide, les 
paramètres opératoires et paramètres procédés.  
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Chapitre I. Étude Bibliographique 
 
1. Le milieu granulaire sec 
 
Pour comprendre les milieux granulaires, il faut connaître les propriétés des particules qui le 
composent, les interactions entre particules et les interactions entre les particules et le milieu 
continu (phase gazeuse ou liquide). 
 
1.1. Propriétés des particules (Pietsch, 1991, 2002 ; Rhodes, 1990)  
 
Les principales propriétés d’un grain de poudre sont le diamètre, la morphologie, la densité et 
la structure interne. Cependant, les propriétés d’un milieu granulaire sont généralement 
mesurées de façon collective et le résultat s’exprime par une moyenne par unité de nombre, de 
surface ou de volume. Ainsi, on exprimera la taille et la morphologie des particules par des 
distributions granulométriques et des distributions de l’indice de sphéricité. 
 
1.1.1. Le diamètre 
 
La propriété la plus importante des milieux granulaires est probablement la taille des 
particules car elle a un rapport direct avec la surface spécifique de la poudre et le nombre de 
particules par unité de volume. 
Pour une particule de forme irrégulière, une sphère possédant des propriétés identiques à la 
particule elle-même est généralement considérée. La surface projetée de la particule permet 
par exemple de déduire le diamètre « d » de la sphère possédant la même surface projetée. 
Cependant, le diamètre moyen ne suffit pas toujours pour caractériser tout le mélange 
granulaire. Il est souvent nécessaire de connaître la distribution de taille complète car 
l’arrangement granulaire et le nombre de contacts entre particules dépendent de cette 
distribution. 
L’analyse granulométrique consiste à établir la division d’une certaine quantité de poudres par 
classes de tailles. On associe ainsi une taille spécifique ou un domaine de tailles à une 
quantité de poudres, exprimée en nombre, en surface ou en volume de particules 
(pourcentage). Il faut cependant garder à l’esprit que la distribution en volume donne plus 
d’importance aux grosses particules, contrairement à la distribution en nombre qui favorise 
Chapitre I. Étude Bibliographique 
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les fines.Cette distribution granulométrique peut aussi être représentée en cumulant les 
quantités de poudres lors du passage d’une classe de taille à la classe supérieure consécutive. 
Le diamètre moyen « dV50 » est obtenu pour 50 % de particules sur la distribution 
granulométrique en pourcentages cumulés.  
Enfin, les principales techniques utilisées pour déterminer la distribution granulométrique 
d’une poudre sont le tamisage, l’analyse d’images, la diffraction et la diffusion d’un faisceau 
laser. 
 
1.1.2. La morphologie  
 
Après la taille, la morphologie des particules est le facteur le plus important car elle agit sur la 
porosité inter-granulaire, les forces inter-particulaires et les phénomènes de friction. Pour les 
particules de formes irrégulières et/ou rugueuses, il est nécessaire de décrire les grains avec 
des paramètres supplémentaires.  
La rugosité représente l’ensemble des irrégularités de la surface d’une particule. Elle 
influence la distance minimale de contact entre deux particules et modifie l’aire de contact et 
les forces cohésives (Bocquet, 2002). 
En ce qui concerne la forme des particules, on utilise généralement des facteurs de forme pour 
quantifier dans quelle mesure l’objet étudié s’éloigne de la sphère. Parmi ces facteurs, on 
retrouve des indices de sphéricité et de concavité. La concavité d’une particule désigne une 
partie en forme de creux. L’indice de concavité correspond au ratio de la surface projetée sur 
la somme de surface projetée et de la zone concave. L’indice de sphéricité peut être déterminé 
par le ratio des diamètres maximal et minimal de la particule. Une distribution de l’indice de 
forme et un indice moyen peuvent être obtenus par analyse d’image.  
 
1.1.3. La masse volumique vraie 
 
La masse volumique vraie « ρS » d’une poudre (g.cm-3) est égale à la masse totale des 
particules « mS » divisée par le volume total de solide « VS » (toute forme de porosité est 
exclue de ce volume). Elle peut être déterminée à partir d’un essai au pycnomètre à hélium. 
S
S
S
m
V
ρ =
 
 1 
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1.1.4. La masse volumique apparente 
 
La masse volumique apparente « ρ » (g.cm-3) est égale au rapport de la masse totale des 
particules « mS » sur le volume total de la poudre « VT »  (ce volume comprend le volume de 
solide « VS », l’espace entre les grains « VP » et une éventuelle porosité intra-particulaire) :  
S S
T S P
m m
V V V
ρ = =
+
 
 2 
 
Elle peut être « tassée » si le récipient contenant la poudre a subi une série de vibrations ou de 
chocs verticaux avant la mesure du volume de particules (ρT), « aérée » juste après avoir versé 
la poudre dans le récipient (ρA), ou correspondre à la moyenne des masses volumiques tassées 
et aérées (ρM). 
 
1.1.5. La porosité inter-particulaire 
 
Enfin la porosité interstitielle « ε » (porosité inter-granulaire) est un paramètre qui entre en jeu 
dans le cas d’un assemblage de particules. C'est le rapport du volume de vide entre les 
particules « VP » sur le volume total occupé par les particules « VT » . 
P P
P S T
V V
V V V
ε = =
+
 
 3 
 
On peut aussi l’exprimer en fonction de la compacité de l’arrangement granulaire « C » ou en 
fonction de la masse volumique « ρ » et de la masse volumique vraie « ρS » des particules : 
1 1
S
C ρε
ρ
= − = −
 
 4 
 
1.2. Les forces inter-particulaires 
 
En terme physique, les forces d’interactions particulaires les plus importantes au sein d’un 
milieu granulaire sont les forces adhésives (entre une particule et la surface d’un matériau) et 
les forces cohésives (entre deux particules du même matériau). 
À l’état sec, ce sont les forces de Van-Der-Waals et électrostatiques qui sont généralement 
responsables de l’adhésion et de la cohésion : 
Chapitre I. Étude Bibliographique 
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o La force électrostatique est causée par la présence de charges électriques à la surface des 
particules ou par l’application d’un champ électrique externe. Son intensité dépend ainsi de la 
quantité de charges sur la particule et de la force du champ électrique appliqué.  
o La force de Van-Der-Waals est une interaction moléculaire due à différents mécanismes 
de polarisation. Pour des particules non chargées, elle domine la force électrostatique (Feng, 
2003).  
D’autres forces peuvent être responsables de l’adhésion à l’état sec. Ce sont les forces de 
surfaces magnétiques (si un champ magnétique est appliqué) et de valence. On qualifiera 
toutes ces forces, dominantes à l’état sec, de forces à distance.  
Enfin, deux autres forces entrent en jeu dans les milieux granulaires secs et ne sont pas 
cohésives. Ce sont les forces gravitationnelles et frictionnelles (Tomas, 2007). 
 
1.2.1. La force de Van-Der-Waals 
 
Les forces de Van-Der-Waals interviennent en présence de deux dipôles permanents, deux 
dipôles induits, ou entre un dipôle permanent et un dipôle induit. Elles sont effectives si la 
distance de séparation entre les deux particules est inférieure au rayon de chacune, et si leurs 
diamètres sont inférieurs à 100 µm (Feng, 2003 ; Seville, 2000 ; Pietsch, 2002 ; Linsenbuhler, 
2005). 
Que ce soit pour une interaction sphère-plan ou sphère-sphère, toutes les équations qui 
décrivent la force de Van-Der-Waals « FW » diffèrent uniquement par une constante K. 
Hamaker (Debrincat, 2007), ou Krupp qui utilise la constante de Lifshitz (Pietsch, 2002), ont 
développé des équations proportionnelles au diamètre de la particule d, et inversement 
proportionnelles au carré de la distance séparant deux particules « a » (Pietsch, 1991) : 
2W
dF K
a
=
 
 5 
 
1.2.2. La force électrostatique 
 
La force électrostatique est attractive si les charges présentes à la surface des particules sont 
de signes opposés, ou répulsive si les charges sont de même signe. Ces charges peuvent 
apparaître lorsque le milieu granulaire est soumis à des frottements (entre les particules ou 
avec la paroi), notamment dans le cadre d’opérations de broyage ou de transport.  
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En l’absence de champ électrique, et en considérant que les charges « Q1 et Q2 » 
correspondent au produit de la densité de charge « δ » et de la surface de la particule « AP », 
la relation permettant de calculer la force électrostatique « FE » entre deux particules chargées 
est la suivante : 
2 4
1 2
2 2
. 4 . .
4 . '. ". '. ".( 2 )E
Q Q RF
h a R
pi δ
pi ε ε ε ε
= =
+
 
 6 
- h : Distance séparant les charges « Q1 et Q2 », comprend la distance inter-particulaire « a » et le rayon 
des particules « R » 
- ε’ : Constante diélectrique du milieu  
- ε’’ : Permittivité du vide 
 
La figure 1 permet de comparer les forces de Van-Der-Waals et les forces électrostatiques en 
fonction de la distance séparant deux sphères de 10 µm de diamètre. La force de Van-Der-
Waals est prépondérante pour de faibles distances d’écartement (a < 10-2 µm), alors que la 
force électrostatique est supérieure pour des distances plus grandes (a > 10-2 µm). D’autre 
part, la figure 1 montre que la force électrostatique est  indépendante de la distance de 
séparation entre particules (Debrincat, 2007 ; Linsenbuhler, 2005). 
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 figure 1. Comparaison entre forces de Van-Der-Waals et forces électrostatiques en fonction de la 
distance séparant deux particules (Linsenbuhler, 2005) 
 
1.2.3. La force gravitationnelle  
 
La force gravitationnelle « FG » est une force qui s’oppose aux forces cohésives inter-
particulaires citées précédemment. Elle augmente avec la taille et la masse volumique vraie 
des particules « ρS ». L’expression de cette force, dans le cas d’une particule sphérique, est 
donnée par l’expression suivante : 
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34
. . . .
3G S
F R gpi ρ=
 
 7 
- g : Pesanteur (9,81 m.s-2) 
 
1.2.4. La force frictionnelle 
 
La force frictionnelle « FF » est une force qui s’oppose au mouvement relatif de deux corps en 
contact. D’après Coulomb, elle est proportionnelle à la force normale « FN » perpendiculaire 
au plan de cisaillement et au coefficient de friction µ (annexe 1). La force frictionnelle 
maximale « FF,MAX » dépend du coefficient de friction statique « µS » et permet de garder le 
système statique, alors que la force frictionnelle réelle « FF » dépend du coefficient de friction 
dynamique « µD » (FF,MAX > FF ≥.0) : 
.µ=F N DF F
 
 8 
 
,
.µ=F MAX N SF F   9 
 
Cette force prend de l’importance si la forme des particules qui constituent le milieu 
granulaire s’éloigne de la sphéricité. On observe dans ce cas une augmentation de la 
résistance au cisaillement ou un ralentissement de l’écoulement (Schulze, 2008).  
 
1.2.5. Classification des forces inter-particulaires présentes à l’état sec  
 
Le diagramme de Geldart (figure 2) classe les solides selon leur aptitude à la fluidisation 
(Geldart, 1973). Il peut aussi être utilisé pour classifier différentes poudres à l’état sec, en 
fonction de la masse volumique vraie et de la taille des particules (Seville, 2000).  
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 figure 2. Diagramme de Geldart : Classification des poudres selon leur comportement en fluidisation 
(Seville, 2000) 
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Les particules du groupe C sont cohésives entre elles. Pour celles du groupe A, les forces 
cohésives sont du même ordre de grandeur que leur poids. Le groupe B comprend les 
particules dont les forces cohésives sont insignifiantes par rapport au poids . 
Ainsi, pour un milieu granulaire composé de particules dont la masse volumique vraie est 
proche de 3 g.cm-3 (cas des solides utilisés dans cette étude), les forces cohésives (Van-Der-
Waals et /ou électrostatiques) deviennent effectives à partir de diamètres de particules 
inférieurs à 100 µm (état sec). 
 
1.3. La résistance à la traction 
 
La résistance à la traction d’un agglomérat « σT » est définie par le rapport de la force totale 
de part et d’autre du plan de fracture, sur la surface de la fracture. Dans le cas d’un 
empilement régulier de sphères monomodales, elle est définie par l’équation suivante (Rumpf, 
1972) : 
2(1 ). . TT
Fk
d
σ ε
pi
= −
 
 10 
Cette loi prend en compte la porosité inter-particulaire « ε » de l’empilement initial et 
considère le produit de la force cohésive « FT » mise en jeu entre deux particules avec le 
nombre de points de contact « k » (Debrincat, 2007).  
Pour 0.25 < ε < 0.5, ce nombre de coordination « k » peut être représenté en fonction de la 
porosité « ε » selon: 
pi
ε
=k
 
 11 
 
Ceci permet d’obtenir une variante de l’équation 10 (Rumpf, 1972) : 
2
(1 ) T
T
F
d
ε
σ
ε
−
=
 
 12 
 
Dans le cas des milieux granulaires secs et cohésifs, dans lesquels la force de Van-Der-Waals 
est prépondérante, la résistance à la traction « σT,W » est obtenue en insérant l’équation 5 dans 
l’équation 12 (Pietsch, 1991) : 
, 2
(1 )
.T W
K
a d
ε
σ
ε
−
=
 
 13 
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2. Le milieu granulaire humide 
 
La présence d’une quantité très faible de liquide à la surface des particules peut modifier de 
façon très importante les propriétés physiques d’un milieu granulaire comme les propriétés 
d’écoulement ou les caractéristiques de compression. D’autre part, si la quantité de liquide est 
suffisante pour former des ponts liquides aux points de contact, les forces inter-particulaires 
sont modifiées et la liberté de mouvement des particules diminue. Ceci entraîne 
l’augmentation de la porosité du lit granulaire (Nokhodchi, 2005 ; Bocquet, 2002 ; Schulze, 
2008). 
Le liquide peut être introduit spontanément à la surface des particules, par condensation de la 
vapeur d’eau ambiante présente dans l’atmosphère. En effet, les variations d’humidité et de 
température pendant le stockage et le transport de la poudre peuvent engendrer ce phénomène. 
La pression de vapeur d’eau présente dans l’atmosphère est quantifiée par un pourcentage 
d’humidité relative (% RH). Dans une atmosphère sèche, l’eau est fermement liée au solide en 
une monocouche fixe. 2 ou 3 couches peuvent être adsorbées au maximum et on parle 
d’humidité adsorbée. Pour des RH plus importants, l’adsorption se produit en multicouches de 
liquide en mouvement. Dans cet état, l’angle de repos (annexe 1) augmente de façon plus 
importante et des ponts liquides peuvent se former (Nokhodchi, 2005 ; Bocquet, 2002). 
Le liquide peut aussi être ajouté volontairement afin de rendre le milieu plus cohésif. Ceci est 
utilisé lorsque l’on cherche à granuler ou agglomérer les particules entre elles.  
Enfin, si le milieu granulaire n’est pas soluble ni réactif avec le liquide, ce dernier s’élimine 
lors de l’évaporation. Par contre, si le milieu réagit avec l’eau, l’humidité peut former une 
solution saturée à la surface du solide. Dans ce cas, l’évaporation de l’eau entraîne la 
formation de ponts solides entre les particules (Nokhodchi, 2005). 
 
2.1. Les états de saturation du milieu granulaire par le liquide 
 
La saturation d’un milieu granulaire consiste au remplissage de la porosité intra et/ou inter-
granulaire et au remplacement du volume de gaz par un volume de liquide.  
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Le taux de saturation correspond au ratio du volume de liquide occupant la porosité du milieu 
« VL » sur le volume poreux initial du mélange « VP » (Schulze 2008) : 
. .(1 )
. .
L SL
P S L
mVS
V m
ρ ε
ρ ε
−
= =
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- mL et mS : Masses de liquide et de solide 
- ρL et ρS : Masses volumiques vraies du liquide et du solide 
- ε : Porosité du milieu granulaire 
 
La saturation évolue avec la quantité de liquide au cours de 6 étapes illustrées sur la figure 3 
(Pietsch 2002 ; Rhode, 1990 ; Goldszal, 2001) : 
o L'état 1 est un état théorique où le milieu est complètement sec. Cet état n’existe pas 
sous des conditions atmosphériques normales. 
o Dans l'état 2, le liquide est adsorbé à la surface des particules, mais de façon insuffisante 
pour former des ponts liquides. 
o L’état 3 est l’état pendulaire dans lequel la quantité de liquide à la surface des particules 
forme des ponts liquides aux points de contact entre particules. Ceci entraîne la formation 
d'agglomérats dont la résistance est définie par la résistance statique des ponts pendulaires.  
o Dans l'état 4, ou état funiculaire, la majorité des points de contact entre particules sont 
déjà reliés par des ponts liquides et la porosité inter-particulaire des agglomérats formés lors 
de l’étape précédente est progressivement remplie par le liquide additionné. C’est un état de 
transition entre les états pendulaire et capillaire pour lequel la résistance des agglomérats 
évolue peu avec la quantité de liquide.  
o Le cinquième état correspond à l’état capillaire. Le système granulaire entre dans ce 
régime quand la porosité inter-particulaire des agglomérats est complètement saturée par le 
liquide. Le liquide supplémentaire forme de nouveaux ponts liquides entre tous les 
agglomérats. Il y a formation d'un agglomérat unique au sein duquel tous les ménisques 
coalescent au fur et à mesure que la quantité de liquide augmente. Sa résistance dépend de la 
succion à l’interface liquide-air, aux niveaux des ménisques concaves présents en surface de 
l'agglomérat.  
o L’état 6 est l’état dit « de la goutte » « ou pâteux ». Le volume de liquide est supérieur 
au volume poreux initial. Ceci provoque un espacement des particules. Ainsi, la résistance 
mécanique de cet état diminue avec l’augmentation de la quantité de liquide. Si le liquide 
n’est pas mouillant vis-à-vis de la poudre, il peut exister un état de pseudo-goutte pour lequel 
de l’air est emprisonné à l’intérieur. 
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o On peut parler d’un septième état dit « sursaturé », lorsque les particules ne sont plus en 
contact et que le milieu présente les caractéristiques d’un fluide.  
 
 
État 1 : Milieu 
sec 
État 2 : 
Adsorption du 
liquide 
État 3 : Régime 
pendulaire 
État 4 : Régime 
funiculaire 
État 5 : Régime 
capillaire 
État 6 : Régime 
de la goutte 
 figure 3. Régimes de mouillage d’un milieu granulaire (Pietsch, 2002) 
 
2.2. Notions de mouillabilité et d’énergie de surface  
 
Les atomes et molécules présents à la surface d’un grain solide se présentent dans un état 
énergétique plus élevé que ceux présents au sein du grain. L’énergie ESG (mN.m) de 
l’interface solide-air est proportionnelle à la surface A (m2) de l’interface et à la tension 
superficielle du solide « γS » (mN.m-1) (Bertrand, 2003) : 
.SG SE Aγ=
 
 15 
 
En présence de liquide sur le solide, si la tension interfaciale solide-air « γSG ou γS » est égale à 
la somme des tensions interfaciales solide-liquide « γSL » et liquide-air « γLG », alors le 
mouillage de la surface est total et l’angle de contact du liquide sur le solide « θ » est égal à 0. 
Par contre, si γSG est inférieure à cette somme, alors le mouillage est partiel et l’angle de 
contact « θ » est non nul. La relation de Young permet de relier l’angle de contact avec les 
tensions interfaciales solide-air, solide-liquide et liquide-air (Bertrand, 2003) : 
.cos( )SG SL LGγ γ γ θ= +
 
 16 
 
L’adhésion entre un liquide et un solide peut être définie par le travail nécessaire pour les 
séparer « WSL ». Ce travail d’adhésion s’exprime selon : 
.(1 cos( ))SL LG SG SL LGW γ γ γ γ θ= + − = +
 
 17 
 
On peut aussi définir un coefficient d’étalement du liquide sur la poudre « λLS », aussi appelé 
coefficient de recouvrement ou de mouillage (Bertrand, 2003) : 
LS SG SL LGλ γ γ γ= − −
 
 18 
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Si  λLS < 0, alors le mouillage est partiel. Par contre, on dira que le liquide mouille 
parfaitement la surface des grains lorsque λLS ≥ 0.  Si λLS > 0, le liquide a une grande affinité 
avec le solide et les molécules de liquide qui se trouvent dans la phase vapeur ont tendance à 
se condenser sur le solide. Dans ce cas, l’énergie de surface d’un solide est modifiée par la 
présence de vapeur adsorbée à sa surface. L’équation de Young devient : 
LG SG SL e.cos( )γ θ γ γ pi= − +   19 
 
La pression d’étalement pie est définie comme le changement d’énergie de surface dû à 
l’adsorption de vapeur en surface (Good, 1993). 
 
2.3. Les forces inter-particulaires (capillaires, visqueuses) 
 
Dans les milieux granulaires humides, les forces cohésives de type électrostatique ou de Van-
Der-Waals sont généralement négligeables par rapport aux forces capillaires (Iveson, 2002). 
D’autre part, des forces visqueuses (dissipatives) peuvent aussi entrer en jeu si le liquide 
utilisé présente une viscosité élevée ou pour des systèmes agités (Tomas, 2007). 
 
2.3.1. Force cohésive due à un pont liquide : Force capillaire 
 
a
R
βr2
r1 θ
 
 figure 4. Schéma d’un pont liquide entre deux sphères de taille identique 
 
La force cohésive causée par la présence d’un pont liquide (figure 4) entre deux particules 
résulte de deux composantes. Elle peut donc être exprimée par deux termes (Yu, 2003).  
Le premier caractérise la force due à la différence de pression « ∆P » de part et d’autre de 
l’interface liquide-gaz. Il dépend principalement des rayons de courbure du pont liquide 
(Seville, 2000 ; Pierrat, 1997). La différence de pression de part et d’autre de l’interface 
liquide-gaz est donnée par l’équation de Laplace : 
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LGP
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γ  ∆ = − 
 
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- r1 et r2 : Rayons de courbure principaux du pont liquide. 
 
o Le deuxième caractérise la force de liaison au niveau de l’interface liquide-solide et il 
dépend essentiellement de la tension superficielle du liquide γLV.  
Dans la littérature, on retrouve principalement deux équations pour représenter la force 
capillaire « FC ». La première est basée sur un calcul réalisé au niveau du milieu du pont 
liquide (la méthode « gorge ») (Iveson, 2002 ; Yu, 2003 ; Seville, 2000 ; Pitois, 2000). La 
deuxième est basée sur un calcul réalisé au niveau de l’interface liquide-solide (la méthode 
« boundary ») ( Iveson, 2002 ; Pietsch, 1991 ;  Pierrat, 1997 ; Pitois, 2000). 
2
, 2 2. . 2 . .C gorge LGF P r rpi pi γ= ∆ +
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2 2
,
. . .sin ( ) 2 . . .sin( ).sin( )C boundary LGF P R Rpi β pi γ β θ β= ∆ + +
 
 22 
 
Finalement l’expression de la force capillaire peut être représentée sous la forme suivante : 
. . ( , , / )C LGF R f a Rγ θ β=
 
 23 
 
Elle est donc proportionnelle à la tension superficielle du liquide, à la taille des particules et à 
une fonction qui dépend de l’angle de remplissage du pont liquide « β », de l’angle de contact 
« θ » et d’un terme adimensionnel « a/R » représentant le rapport de la distance de séparation 
entre deux particules sur le rayon des particules. Elle diminue si la distance entre les deux 
particules et l’angle de contact augmentent (Seville, 2000 ; Pietsch, 1991 ; Pierrat, 1997). 
La figure 5 montre l’évolution de la force capillaire adimensionnelle (FC/a.2R) et de ses deux 
composantes en fonction de l’angle de remplissage (Pierrat, 1997). La force due à la tension 
superficielle augmente avec « r2 » puis se stabilise à partir d’un angle de remplissage de 90°. 
La force due à la différence de pression de part et d’autre de l’interface liquide-gaz augmente 
tant que r2 > r1, atteint un maximum pour r2 = r1 , puis diminue quand r1 > r2. La force totale 
augmente rapidement puis se stabilise avant de diminuer lentement. 
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 figure 5. Évolution de la force capillaire adimensionnelle et de ses deux composantes en fonction de 
l’angle de remplissage (a/R = 0,25 ; θ = 0) (Pierrat, 1997) 
 
L’évolution de la force capillaire adimensionnelle en fonction du rapport a/R et de l’angle de 
remplissage est représentée sur la figure 6 (Seville, 2000). Pour des particules lisses en 
contact (a/R = 0), la force capillaire adimensionnelle diminue linéairement si l’angle de 
remplissage augmente. Dans ce cas théorique, la force capillaire atteint sa valeur maximale 
pour θ = β = a = 0, et son expression devient (Bocquet, 2002 ; Seville, 2000) :  
,
2 . .C MAX LGF Rpi γ=
 
 24 
 
Cependant, dans la réalité, il y a toujours une distance de séparation à prendre en compte. Une 
séparation a/R = 0,001 est suffisante pour réduire la force capillaire de façon considérable, 
notamment pour un angle de remplissage inférieur à 5°.  
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 figure 6. Évolution de la force capillaire adimensionnelle, en fonction de l’angle de remplissage et pour 
différentes distances de séparation adimensionnelles entre particules (Seville, 2000) 
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La morphologie des particules est aussi un paramètre qui influence la force capillaire (Pietsch, 
1991). Ceci est illustré sur la figure 7 qui représente l’évolution de la force adimensionnelle 
capillaire en fonction du rapport « volume de liquide/volume de solide ». Pour les interactions 
plan/plan, cône/plan et cône/cône, la force augmente linéairement. Par contre, pour les 
interactions plan/sphère et sphère/sphère, la force dépend peu du volume de liquide.  
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 figure 7. Force capillaire adimensionnelle représentée en fonction du volume de liquide présent dans le 
pont liquide pour différentes morphologies de grains (Pietsch, 1991) 
 
2.3.2. Force visqueuse 
 
La force visqueuse « FV » est due au flux de liquide dans un pont liquide. Elle est prise en 
compte quand la viscosité du liquide est assez élevée et si les particules s’approchent à une 
vitesse élevée (Yu, 2003). La force visqueuse, générée par une traction ou une compression 
dynamique entre deux particules sphériques, est donnée par l’équation de la lubrification de 
Reynolds (Iveson, 2002 ; Briscoe, 1987 ; Pitois, 2000) : 
23 . .
. .
2V
R daF
a dt
pi η
=
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- η : Viscosité dynamique du liquide (Pa.s) 
- R : Rayon moyen des particules (m) 
- a : Distance qui sépare les deux sphères (m) 
- da/dt : Vitesse de séparation des particules (m.s-1) 
 
Des essais expérimentaux portent sur la résistance en compression d’agglomérats de billes de 
verre (Iveson, 2002), formés avec des liquides plus ou moins visqueux (figure 8). Pour un 
liquide non-visqueux comme l’eau, la résistance est indépendante de la vitesse de 
déformation. Par contre, pour les liquides visqueux, la résistance à la compression augmente 
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avec la vitesse de déformation, à partir d’une vitesse critique. Cette augmentation est d’autant 
plus marquée que la viscosité du liquide augmente. 
Même si la résistance à la compression d’un agglomérat formé avec de l’eau n’évolue pas 
avec la vitesse de déformation, elle reste globalement supérieure à celles obtenues avec des 
liquides visqueux. En effet, seules des vitesses de déformation et des viscosités importantes 
permettent d’obtenir des résistances à la compression supérieures. L’eau a une tension 
superficielle supérieure aux autres liquides, et tant qu’une vitesse de déformation critique ou 
une viscosité suffisante n’est pas atteinte, c’est cette propriété du liquide qui prédomine, et la 
force capillaire est dominante. Par contre, pour des vitesses de déformation ou des viscosités 
importantes, c’est la viscosité du liquide qui est le facteur prépondérant et la force visqueuse 
domine (Iveson, 2002 ; Seville, 2000). 
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 figure 8. Résistance à la compression d’un milieu granulaire humide composé de billes de verre : 
Représentation en fonction de la vitesse de déformation pour six liants possédant des viscosités différentes 
(Iveson, 2002) 
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 figure 9. Force de liaison causée par un pont liquide visqueux entre deux particules de zéolite : 
Représentation en fonction de la distance qui sépare les particules (Jones, 2003) 
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En ce qui concerne la liaison matérielle représentée par le pont liquide, la distance de rupture 
du pont liquide augmente avec la viscosité du liquide. Ainsi, la distance de rupture dynamique 
peut être plus grande que celle en statique (Pitois, 2000). De plus, pour des ponts liquides 
visqueux, la force maximale d’attraction n’est plus obtenue pour a = 0 comme dans le cas des 
liants peu visqueux comme l’eau, mais pour a > 0. En effet, pour des séparations infimes, la 
force visqueuse s’oppose au rapprochement de deux particules. Ainsi, dans le cas des liants 
visqueux, on parlera d’une distance de séparation minimale critique pour laquelle la force 
d’attraction est maximale (Pitois, 2000 ; Jones, 2003). La figure 9 illustre ce cas pour des 
particules de zéolite (Jones, 2003). 
 
2.3.3. Comparatif entre les forces cohésives à l’état sec et humide et la force gravitationnelle 
 
Le diagramme suivant (figure 10) présente un comparatif des forces cohésives et 
gravitationnelles mises en jeu dans les milieux granulaires constitués de particules dont les 
diamètres sont compris entre 1 et 1000 µm (Seville, 2000). La force capillaire domine les 
autres forces quel que soit le diamètre de particules. Seule la force gravitationnelle semble 
pouvoir la dépasser pour un rayon de particules de l’ordre de plusieurs millimètres. 
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Van-Der-Waals : 
 
Capillaires : 
 
 
Électrostatiques : 
 
 
 
Poids : 
A = 6,5.10-20 J 
 
γL = 72,8mN.m-1 (eau) 
β → 0 
 
ε’ = 1 
ε’’ = 8,9.10-12 C2.N-1.m-2 
δ = 10 µC. m-2 
 
ρS = 3000 kg.m-3 
 figure 10. Évolution des différentes forces inter-particulaires ( sphères de mêmes diamètres) en fonction 
du diamètre moyen des particules (Seville, 2000) 
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Cette représentation théorique des forces inter-particulaires concerne des sphères lisses. 
Cependant, les particules sont généralement rugueuses. Ceci génère une augmentation des 
distances entre particules, et donc une diminution des forces cohésives (Pietsch, 1991). Ainsi, 
en prenant en compte cette rugosité de surface, la force gravitationnelle surpasse la force 
capillaire à partir d’un diamètre de particules inférieur à celui présenté sur la figure 10. C’est 
ce que montre la figure 11 (Briscoe, 1987). Les forces capillaires « FC » et de Van-der-Waals 
« FW » sont plus faibles en présence d’aspérités à la surface des particules, et la force 
capillaire est du même ordre de grandeur que la force gravitationnelle pour un diamètre des 
particules proche de 200 microns. 
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 figure 11. Évolutions du poids (B sur la figure), et des forces cohésives (force capillaire Fc et de Van-Der-
Waals Fw) en fonction du diamètre des particules (Fc’ et Fw’) puis en prenant en compte la rugosité à la 
surface des particules (Fc et Fw) (Briscoe, 1987) 
 
2.4. Résistance à la traction  
 
La résistance à la traction d’un agglomérat (Rumpf) est définie dans le cas d’un empilement 
ordonné de sphères monomodales par l’équation 10 (page 20). Pour un mélange humide à 
l’état pendulaire, l’insertion du terme de la force capillaire (équation 23, page 25) permet 
d’obtenir la résistance à la traction due à un pont liquide (Pietsch, 1991 ;  Pierrat, 1997) : 
,
(1 ). . . ( , , / )LGT P
k f a R
d
γ
σ ε β θ
pi
= −
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À l’état capillaire, la porosité est complètement remplie par le liquide, seules les forces 
relatives à la dépression capillaire « ∆P » (présentes uniquement en périphérie de 
l’agglomérat) sont effectives. La résistance à la traction s’exprime ainsi selon la formule 
suivante (Pierrat, 1997) : 
,
.T C S Pσ = ∆
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'. . cos( )LGP a
d
γε θ
ε
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- S : Taux de saturation en liquide  
- a’ : Constante comprise entre 6 et 8 
 
La résistance à la traction maximale des agglomérats est généralement obtenue pour un taux 
de saturation S ≈ 90 % (Pietsch, 1991). 
À l’état funiculaire, la résistance à la traction s’exprime grâce à une combinaison linéaire des 
résistances à la traction pendulaire « σT,P » et capillaire « σT,C » (Pierrat, 1997) : 
2 1
, , ,
2 1 2 1
.
F F
T F T P T C
F F F F
S S S S
S S S S
σ σ σ
− −
= +
− −
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- SF1 : Taux de saturation de transition entre les états pendulaire et funiculaire 
- SF2 : Taux de saturation de transition entre les états funiculaire et capillaire 
 
La résistance à la traction d’un milieu humide diminue si la tension superficielle du liquide, la 
compacité de l’empilement et l’inverse du diamètre moyen des particules diminuent, et si 
l’angle de contact augmente.  
La morphologie des particules a aussi un effet important sur la résistance d’un agglomérat. 
Pour des particules de formes irrégulières, les frictions inter-particulaires et les emboîtages 
sont plus importants. Ceci augmente la résistance à la traction (Iveson, 2002, 2005 ; Pietsch, 
2002).  Cependant, l’effet de la morphologie n’est pas pris en compte dans le terme de la 
résistance à la traction de Rumpf. 
La figure 12 permet de comparer les résistances à la traction causées par un pont liquide et par 
la force de Van-Der-Waals. Elle représente l’évolution de la résistance à la traction en 
fonction de la taille des particules, pour une interaction sphère/sphère et ε = 0,35 (Pietsch, 
2002). Les résultats montrent que la résistance à la traction causée par un pont liquide et 10 à 
100 fois plus importante que celle causée par la force de Van-Der-Waals. Les droites qui 
dépendent des ponts liquide sont représentées pour les régimes pendulaire et capillaire.
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 figure 12. Résistance à la traction représentée en fonction de la taille des particules (Pietsch, 2002) 
 
3. Empilements et porosités des milieux granulaires 
 
La maîtrise de la porosité des empilements granulaires représente un véritable enjeu 
économique et industriel. D’une part, l’augmentation des coûts de transport et du prix des 
emballages incitent à la réduction du volume des produits finis par augmentation de la 
compacité des milieux pulvérulents. D’autre part, la façon dont est empilé un milieu 
granulaire influence directement la compacité, le nombre de contacts entre les particules et 
donc son comportement en écoulement ou lors du mélange.  
Dans l’industrie des bétons par exemple, on cherche généralement à obtenir une compacité 
maximale car ceci permet de diminuer la quantité d’eau nécessaire et d’améliorer la résistance 
mécanique du produit fini. 
 
3.1. L’empilement des milieux granulaires secs 
 
Deux types d’empilement peuvent être considérés, les empilements ordonnés qui présentent 
une structure périodique et une compacité élevée, et les empilements désordonnés avec une 
compacité plus faible (Cumberland, 1987 ; German, 1989). 
 
3.1.1. Le nombre de coordination  
 
Le nombre de coordination « k » est le nombre de points de contact sur chaque particule. Plus 
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ce nombre est élevé, plus la particule est stable. Une particule est considérée instable dans un 
empilement en trois dimensions si son nombre de coordination est inférieur à 4 (Cumberland, 
1987 ; German, 1989). 
 
3.1.2. Empilement de sphères au niveau d’un plan (2 dimensions) 
 
Au niveau d’un plan, il y a deux façons d’empiler des disques identiques de façon ordonnée :  
 
 
 figure 13. Empilements planaires ordonnés de sphères multimodales : empilement cubique (à gauche) et 
hexagonal (à droite) (Pietsch, 1991, 2002) 
 
o La première consiste en un arrangement cubique (figure 13, k = 4) et permet d’obtenir 
une fraction de surface recouverte (compacité) de 0,7854.  
o La seconde permet d’atteindre le recouvrement maximal de la surface grâce à un 
arrangement hexagonal (l’unité minimale est un cluster de trois disques de même diamètre). 
Elle permet d’obtenir un nombre de coordination égale à 6 et une fraction de surface 
recouverte de 0,9069 (pi / 2√3) (Cumberland, 1987 ; German, 1989). Il est ensuite possible 
d’augmenter la compacité de l’assemblage en insérant la plus grosse sphère possible entre les 
trois sphères initiales (figure 13). Les nouveaux interstices formés sont remplis ainsi de suite 
en suivant la même méthode (German, 1989 ; Pietsch, 2002). C’est le principe des 
empilements Apolloniens (Borkovec, 1994 ; Kasner, 1943). 
Dans le cas d’un mélange bimodal de sphères, le recouvrement maximal d’une surface est 
obtenu grâce à un arrangement hexagonal des grosses et des fines particules disposées dans 
les interstices. Dans ce cas, la compacité « C » est égale à : 
1 - (1 - pi/2√3)2 = 0,9913  30 
Dans le cas d’un mélange multimodal composé de j différentes tailles de sphères, la 
compacité « C » du plan est égale à : 
1 - (1 - pi/2√3)j  31 
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3.1.3. Empilement de sphères en 3 dimensions 
 
3.1.3.1. Mélange monomodal 
 
La compacité maximale d’un empilement ordonné de sphères monomodales en 3 dimensions 
est obtenue avec un arrangement de type cubique faces centrées. Dans ce cas, la compacité est 
de 0,7405 et le nombre de coordination de 12. Pour un empilement désordonné et non dense 
de sphères monomodales, la compacité est proche de 0,6 avec une coordinance comprise entre 
7 et 8. Pour un empilement désordonné et dense, la compacité est de 0,64 et la coordinance est 
comprise entre 8 et 9 (German, 1989 ; Pietsch, 1991, 2002). 
 
3.1.3.2. Mélange bimodal 
 
Un mélange granulaire bimodal est composé de deux populations présentant chacune un 
diamètre médian différent. Ce type d’empilement peut être caractérisé par le ratio des 
diamètres moyens « n » de ces populations et par le pourcentage volumique de grosses « XG » 
ou de fines particules « XF » : 
G
F
d
n
d
=
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- dG et dF : Diamètres moyens des grosses et fines particules 
- VF et VG : Volumes des fines et grosses particules 
 
En utilisant un ratio de tailles optimal et une quantité appropriée de fines, l’insertion des 
petites particules entre les grosses permet d’atteindre des compacités plus élevées que pour 
des mélanges monomodaux. Cependant, une quantité trop importante de fines particules 
entraîne un espacement des grosses et une diminution de la compacité (German, 1989). 
De façon théorique, la compacité maximale « C » d’un mélange bimodal de sphères, ainsi que 
le pourcentage de grosses particules « XG » correspondant sont déterminés selon (annexe 2) : 
(1 ).G G FC C C C= + −
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- CG et CF : Compacités des mélanges monomodaux de grosses et de fines particules 
 
Dans le cas de sphères non cohésives (dV50 > 50 microns), CG = CF = 0,625. Ainsi C = 0,86 et 
XG = 0,73 (German, 1989 ; Cumberland, 1987). 
On retrouve dans la littérature des résultats permettant de comparer les valeurs théoriques et 
expérimentales de la compacité (Mc Geary, 1961), représentées en fonction du pourcentage 
massique de grosses particules et du ratio de tailles, pour différents mélanges bimodaux 
(figure 14). La partie expérimentale a permis de constituer des mélanges bimodaux de sphères 
denses, en versant des fines particules dans un mélange monomodal de grosses en vibration.  
Les résultats montrent que la compacité expérimentale est inférieure à la compacité théorique, 
et reste constante au-delà d’un ratio égal à 10 (Cumberland, 1987). 
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 figure 14. Compacités théoriques et expérimentales (Mc Geary, 1961) de mélanges bimodaux : 
Représentation en fonction du pourcentages massiques de grosses particules et du ratios de tailles 
 
3.1.3.3. Mélange trimodal 
 
Les mélanges granulaires trimodaux sont composés de trois classes de particules : les fines, 
les moyennes et les grosses. Différents auteurs ont constitué des empilements trimodaux de 
sphères en utilisant des particules suffisamment grosses pour s’affranchir des effets cohésifs. 
Les compacités les plus importantes ont été obtenues pour des ratios de deux tailles 
adjacentes, supérieurs ou égaux à 7, et pour des compositions constituées de 10 à 15 % 
volumique de fines particules, 15 à 25 % de moyennes et 65 à 75 % de grosses (tableau 1).  
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tableau 1. Compositions et compacités de mélanges granulaires trimodaux : Représentations pour différents 
ratios de taille (German, 1989) 
Ratio de taille Qté de fines (%) Qté de moyennes (%) Qté de grosses (%) Compacité 
1 : 7 : 49 13,2 20,7 66,1 0,878 
1 : 7 : 49 11,0 14,0 75,0 0,950 
1 : 7 : 77 10,0 23,0 67,0 0,900 
1 : 10 : 100 11,2 22,5 66,3 0,892 
1 : 100 : 1000 10,0 23,4 66,6 0,916 
 
3.1.4. Empilement multimodal 
 
Afin d’obtenir un empilement multimodal optimal, il est nécessaire de prendre en compte un 
ratio de taille constant, supérieur ou égal à 7, pour les familles de tailles consécutives. Par 
exemple, pour un mélange trimodal, cela correspond à un ratio de tailles « 1 : 7 : 49 ». En 
théorie, la compacité maximale pouvant être atteinte pour un mélange monomodal est de 64 
%. Elle est de 86 % pour un bimodal, de 95 % pour un trimodal, de 98 % pour un quaternaire 
et de 99 % pour cinq tailles différentes.  
La compacité des mélanges multimodaux « C » et le pourcentage volumique « Xi » de chaque 
classe de particules « i » (le diamètre moyen de chaque classe diminue si i augmente) 
s’expriment selon (Cumberland, 1987 ; German, 1989) : 
1
1 1
(1 )
ii
iC Ci C −= −∑ ∏
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- Ci : Compacité du mélange monomodal de chaque classe de particule i 
 
Afin de prédire la compacité d’un mélange granulaire multimodal, un modèle analytique a été 
mis au point au laboratoire central des ponts et chaussées : Le modèle d’empilement 
compressible (De Larrard, 2002). Il nécessite la connaissance de trois paramètres : 
o La compacité de chaque classe de particules mono-dispersées 
o La distribution granulométrique du mélange granulaire 
o L’énergie de compaction ou de serrage 
La compacité réelle de l’empilement granulaire peut être déterminée en prenant en compte 
l’empilement ordonné virtuel, et un indice de compaction  fonction du procédé de mise en 
place de l’empilement. Cet indice permet d’exprimer la différence de compacité entre les 
empilements virtuels et réels.  
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3.1.5. Les facteurs qui influencent l’empilement 
 
La compacité d’un empilement dépend de nombreux paramètres.  
Au niveau des propriétés des poudres, la distribution de tailles et la forme sont les deux 
principales propriétés qui affectent l’empilement. Pour des particules sphériques 
monomodales supérieures à 100 microns, la compacité est indépendante du diamètre moyen 
et ne dépend que de l’énergie de serrage. Au contraire, pour des particules inférieures à 100 
microns, on observe une diminution de la compacité avec une diminution du diamètre moyen. 
Ceci est causé par la prépondérance des forces cohésives par rapport aux forces 
gravitationnelles. En ce qui concerne les mélanges non modèles, constitués de particules de 
formes irrégulières et présentant des distributions granulométriques larges, la compacité 
diminue si la forme des particules s’éloigne de la sphéricité. D’autre part, la compacité 
augmente avec l’étalement de la distribution granulométrique car les petites particules 
peuvent se loger dans les interstices créés entre les plus grosses (Cumberland, 1987 ; German, 
1989). 
D’autres facteurs affectent la compacité comme l’effet de paroi, le phénomène de ségrégation 
ou l’énergie de serrage. Contre et près de la paroi du récipient, le positionnement des 
particules n’est pas libre et des irrégularités dans l’empilement apparaissent. La compacité y 
est donc plus faible qu’au milieu du récipient. Cet effet, plus prononcé au niveaux des coins 
du récipient ou pour des particules irrégulières, disparaît pour un rapport « diamètre du 
récipient dR /diamètre des particules d » > 10. Il peut également avoir lieu au sein d’un 
empilement constitué de grosses et de fines particules, l’arrangement des fines particules étant 
perturbé au contact des grosses particules (Cumberland, 1987 ; German, 1989 ; Pietsch, 
2002). La ségrégation est principalement causée par des différences de tailles (à partir d’un 
ratio de tailles supérieur à 6) et de masses volumiques vraies entre particules. Ceci se traduit 
par une séparation entre les grosses qui migrent à la surface de l’empilement, et les plus fines 
qui se retrouvent au fond du récipient en passant à travers le squelette granulaire formé par les 
grosses. Ce phénomène est cependant moins marqué pour des particules cohésives (d
 
< 100 
µm) et de formes irrégulières (German, 1989). Enfin, le fait d’appliquer une énergie de 
serrage sur l’empilement, par exemple à l’aide de vibrations ou de chocs appliqués sur le 
récipient, permet d’augmenter la compacité. Ceci favorise la migration des fines particules 
dans les interstices formés entre les grosses (Cumberland, 1987 ; German, 1989). 
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3.2. L’empilement des milieux granulaires humides 
 
La maîtrise de la porosité du milieu granulaire est essentielle dans certains secteurs de 
l’industrie des poudres (béton, céramiques, pharmaceutiques) qui utilisent des compositions 
granulaires à l’état humide. Il est donc utile de connaître l’évolution de la compacité des 
milieux granulaires en fonction de la quantité de liquide ajoutée. 
 
3.2.1. Mélange monomodal de sphères 
 
Différents auteurs (Feng, 1998, 2000 ; Yu, 2003) ont montré que l’introduction d’un liquide 
au sein d’un mélange granulaire malaxé entraîne une augmentation de la porosité du lit 
granulaire (figure 15). Si l’addition est poursuivie, la porosité se stabilise ensuite au-delà 
d’une valeur critique de la teneur en eau (MCRI). Cette augmentation du volume vrac d’un 
matériau pulvérulent suite à l’augmentation de la teneur en eau dans le régime funiculaire 
correspond au phénomène de foisonnement (Rondet, 2008). Ce phénomène est causé par la 
formation de ponts liquides entre les particules qui diminuent la liberté de mouvement des 
particules. D’autre part, cette augmentation de porosité est d’autant plus importante que la 
taille des particules diminue (figure 15). Ceci s’explique par l’augmentation des forces 
capillaires vis-à-vis de la gravité (Feng, 1998, 2000 ; Yu, 2003). 
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 figure 15. Évolution de la porosité de milieux granulaires en fonction de la quantité d’eau ajoutée : 
mélanges monomodaux de billes de verre de différentes tailles (Feng, 1998) 
 
En ce qui concerne l’influence des propriétés du liquide, l’augmentation de la porosité est 
d’autant plus prononcée que la tension superficielle du liquide augmente. Au contraire, la 
viscosité du liant et l’angle de contact solide-liquide n’ont pas d’influence.  
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Un modèle a été proposé pour prédire l’évolution de la porosité (figure 16) d’un milieu 
constitué de billes de verre en fonction de la teneur en eau M (Feng, 1998) :  
0,423
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1 0, 421.ln
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- ε0 : Porosité initiale du milieu à l’état sec 
- εMAX : Porosité maximale atteinte par le milieu humide 
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 figure 16. Représentation de la relation entre la porosité de mélanges granulaires et la quantité de liquide 
additionnée : utilisation de différents mélanges de billes de verre et différents liquides (Feng, 1998) 
 
Finalement, l’évolution de la porosité dépend du ratio « RF » de la force capillaire « FC » sur 
la force gravitationnelle « FG ». La porosité peut donc être calculée sur la base de la 
connaissance de la force capillaire moyenne via la détermination du nombre de ponts 
capillaires NC pour une teneur en eau donnée. Il est alors possible d’établir la relation entre la 
porosité et la force capillaire générée au sein du milieu (Feng, 2000) : 
0,31
0 0,0155. FRε ε ε∆ = − =
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3.2.2. Mélange trimodal de sphères 
 
Des essais similaires ont été réalisés sur des mélanges trimodaux de sphères (Zou, 2003). La 
porosité évolue de la même façon que pour les mélanges monomodaux, avec une 
augmentation pour les faibles quantités de liquides, et une stabilisation au-delà d’une quantité 
de liquide critique. D’autre part, la distribution granulométrique influence l’évolution de la 
porosité inter-particulaire d’un mélange humide. Cependant, cet effet semble identique à celui 
observé pour les mélanges secs. 
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3.2.3. Mélange de particules non sphériques 
 
Certains auteurs ont mesuré la porosité humide du lit granulaire de matériaux réels comme du 
charbon, du lactose, du kaolin ou du Phosphate de calcium (Podczeck, 2003 ; Kristensen, 
1996 ; Rondet, 2007, 2008 ; Yu 1995). Globalement, le comportement est similaire à celui 
observé sur des matériaux modèles pour des faibles quantités de liquides. La porosité 
augmente lors du passage de l’état sec à humide. La principale différence se situe après le 
phénomène de foisonnement où la porosité diminue progressivement avec la quantité de 
liquide au lieu de rester stable comme dans le cas des sphères. 
 
4. Malaxage et Agglomération 
 
L’agglomération est un procédé au cours duquel des particules sont assemblées pour former 
des grains ou des agrégats plus gros. Les deux techniques les plus couramment utilisées sont 
l’agglomération par mélange (mélange d’une poudre et d’un liant) et l’agglomération par 
action d’une pression (le milieu granulaire est compacté dans un moule).  
L’agglomération par mélange présente certains avantages par rapport à l’agglomération par 
action d’une pression : la possibilité de mettre en jeu de grosses quantités de produits et 
l’utilisation d’appareils simples. De plus, c’est le moyen le plus naturel pour agglomérer des 
particules. Celles-ci entrent en collision et coalescent si les forces cohésives sont suffisantes.  
Au cours du mélange, la présence d’un liquide est généralement nécessaire pour obtenir des 
forces cohésives suffisantes. La création de ponts liquides entre les particules permet la 
formation d’agglomérats. Après séchage, la résistance des agglomérats provient de ponts 
solides créés par frittage, par des réactions chimiques entre le solide et le liquide, ou par une 
dissolution partielle de la surface des particules dans le liquide, suivie d’une recristallisation 
(Pietsch, 1991). 
L’agglomération est réalisée pour des taux de saturation compris entre l’état sec et l’état 
capillaire. Les agglomérats sont formés dans l’état pendulaire, ils grossissent et se consolident 
dans l’état funiculaire, et ils sont réunis dans le régime capillaire pour former un agglomérat 
unique. Au-delà de l’état capillaire on obtient un mélange « pâteux » excédentaire en liquide. 
Le malaxage consiste à obtenir un milieu granulaire humide homogène, dans cet état de 
saturation. Ici, le contrôle de la taille des granules formées au cours du procédé n’est pas 
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important, même si l’obtention du mélange final nécessite de passer par les étapes de 
l’agglomération.  
 
4.1. Les étapes de l’agglomération au cours du malaxage 
 
L’agglomération apparaît lors de la première partie du malaxage, notamment si le liquide est 
ajouté progressivement. Elle peut être décrite selon 3 phases (Iveson, 2001). 
o La première étape consiste au mouillage et à la nucléation des particules. Elle se produit 
dans le régime pendulaire (chap. I - 2.1., page 21). Le liquide est dispersé de façon  homogène 
dans le lit de poudre, ceci entraînant la formation des nuclei initiaux. Deux mécanismes 
différents se produisent selon la taille des gouttes. Si la taille des gouttes est supérieure à celle 
des particules, la nucléation se fait par immersion des petites particules dans le liquide. Dans 
ce cas, la porosité est complètement saturée par le liquide. Si la taille des gouttes est inférieure 
à la taille des particules, la nucléation se fait par distribution des gouttes à la surface du solide 
et regroupement des particules mouillées.  
o La deuxième étape consiste en la consolidation et la coalescence des granules formés 
au cours de l’étape précédente. Elle se produit dans le régime funiculaire (chap. I - 2.1., page 
21). La consolidation des granules est causée par les collisions entre nuclei. Ceci conduit à la 
réduction de leur volume interstitiel et à l’expulsion du liquide présent au sein du granule 
jusqu’à sa surface. Ce phénomène va s’accompagner d’une diminution des possibilités de 
déformation lors de la rencontre ultérieure de deux agglomérats.  
La croissance dépend ensuite de la capacité des grains à se déformer et/ou de la disponibilité 
de liquide à leur surface pour former des liens. Pour les agglomérats élaborés à partir de 
particules de grandes tailles dont la répartition granulométrique est étroite, et/ou avec un liant 
peu visqueux, la croissance intervient par déformation. Au contraire, pour les systèmes 
constitués d’agglomérats peu déformables, élaborés à partir de particules fines et de 
répartition granulométrique large, et/ou avec un liant visqueux, la croissance intervient grâce 
à la présence de liquide à leur surface.  
o La troisième étape a lieu dans le régime capillaire. La quantité de liquide est 
suffisamment importante pour saturer la porosité de tous les agglomérats et se présenter à 
leurs surfaces. Ceci conduit à la formation d’un agglomérat unique. 
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4.2. La mesure de la puissance consommée par le malaxeur 
 
La mesure de la puissance « P » (ou l’intensité I) consommée par malaxeur, en fonction de la 
quantité de liquide ajoutée, est un moyen simple et peu coûteux pour caractériser le milieu 
granulaire humide au cours du malaxage (Betz, 2003, 2004 ; Faure, 2001 ; Gluba, 2005). Elle 
permet de suivre l’évolution de l’agglomération car elle est reliée à la résistance, à  la taille et 
à la densification des agglomérats. Elle peut aussi être utilisée pour comparer les 
comportements de différentes formulations (Faure, 2001 ; Bardin, 2004 ; Knight, 2001 ; 
Leuenberger, 2001 ; Malamataris, 1997). D’autre part, elle peut être assimilée à une mesure 
indirecte du couple résistant du milieu granulaire sur le déplacement des outils de malaxage si 
la vitesse de rotation des pales reste constante pendant l’essai (Chopin, 2001, 2007 ; Pietsch, 
1991 ; Mackaplow, 2000). Enfin, c’est une mesure qui permet une approche rhéologique du 
milieu. Le taux de déformation est assimilable à la vitesse de rotation de la pale et la 
puissance consommée traduit la contrainte qu’oppose le matériau au mouvement de la pale 
(Ferraris, 2001). 
Le profil typique de la puissance consommée (figure 17), représenté en fonction de la quantité 
de liquide ajoutée, est composé de cinq phases I, II, III, IV, V, séparées par 4 taux de 
saturation caractéristiques S1, S2, S3 et S4 (Betz, 2003). Les différences de comportement 
observées pour ces cinq phases peuvent être corrélées aux régimes du mouillage (chap. I - 
2.1., page 21) d’un milieu granulaire (Betz, 2003, 2004 ; Goldszal, 2001 ; Cazacliu, 2008). 
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 figure 17. Profil typique de la puissance consommée du malaxage d’un milieu granulaire : Représentation 
en fonction de la quantité de liquide ajoutée (Betz, 2003) 
 
o L’étape I correspond à la distribution du liquide sur la surface des particules. La 
quantité est encore suffisamment faible pour ne pas former de ponts liquides et augmenter la 
cohésion du système. 
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o L’étape II correspond à l’état pendulaire. La formation des ponts liquides entre les 
particules rend le milieu plus cohésif, plus difficile à malaxer. Ce phénomène se traduit par 
une augmentation rapide de la puissance consommée du malaxeur au fur et à mesure de la 
formation de ces liens liquides.  
o L’étape III correspond à l’état funiculaire. La porosité des agglomérats formés lors de 
l’étape précédente est progressivement remplie par le liquide additionné. Cet état, dans lequel 
l’addition du liquide favorise beaucoup moins la formation de ponts liquides, est caractérisé 
par une stabilisation de la résistance au mélange et de la puissance consommée.  
o L’étape IV correspond à l’état capillaire. Cet état correspond à la création d’un 
agglomérat unique dont la résistance au cisaillement est importante. Ceci se traduit par une 
augmentation de la puissance dépensée par le malaxeur (observation d’un pic). Une chute du 
signal énergétique peut être observée juste avant le pic capillaire. Dans cet état très cohésif, 
une partie de la masse humide peut se coller à la paroi et sur la pale, entraînant ainsi une 
diminution de la résistance au malaxage (Mackaplow, 2000). D’autre part, cet état 
intermédiaire présente généralement un signal très saccadé. Ceci montre que le milieu est 
hétérogène, avec des zones sursaturées en liquide et d’autres partiellement saturées (Parker, 
1990 ; Goldszal, 2001 ; Cazacliu, 2008). 
o L’étape V correspond à l’état de la goutte. Le milieu est dans un état pâteux, 
excédentaire en liquide et beaucoup moins résistant au brassage réalisé par la pale du 
malaxeur. On observe ainsi une diminution rapide de la dépense énergétique avec 
l’augmentation de la quantité de liquide.   
o On peut rajouter une sixième étape (état sursaturé en liquide) lorsque la quantité de 
liquide est si importante que le milieu se comporte comme un fluide. Dans ce cas, la 
résistance au mélange est très faible et le signal de la puissance consommée se stabilise. 
 
4.3. Efficacité du malaxage  
 
Le malaxage est dit efficace s’il distribue de façon homogène, et le plus rapidement possible, 
tous les constituants au sein  du malaxeur (Ferraris, 2001). Cette homogénéité peut être 
caractérisée de façon directe ou indirecte. 
Une caractérisation directe consiste à analyser la composition de différents échantillons 
prélevés dans la cuve du malaxeur, par exemple à l’aide d’une analyse microscopique 
(Ferraris, 2001 ; Chopin, 2001).  
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La caractérisation peut aussi être réalisée de façon indirecte en comparant les masses 
volumiques ou les pourcentages en liquide de divers échantillons prélevés au cours du 
malaxage. Dans le cas du béton, une autre manière consiste à mesurer la résistance à la 
compression de différents échantillons prélevés quelques heures auparavant (Chopin, 2007). 
Des mesures rhéologiques sur béton frais (seuil de cisaillement, viscosité) peuvent également 
être utilisées (Ferraris, 2001 ; Chopin, 2007). Enfin, la mesure de la puissance consommée 
peut donner des informations sur l’homogénéisation du mélange. Après avoir ajouté une 
certaine quantité de liquide dans le milieu granulaire, la stabilisation du signal (obtention d’un 
palier) indique que le mélange n’évolue plus, et qu’il est donc plus ou moins homogène 
(Ferraris, 2001 ; Chopin, 2001, 2007). Le temps d’obtention de ce palier est lié à la vitesse 
d’homogénéisation. D’autre part, une diminution du bruit du signal de la puissance est aussi 
liée à une amélioration de l’homogénéité (Chopin, 2001).  
 
4.4. Les malaxeurs (action par gravité, action mécanique, industrie des bétons) 
 
Deux classes de malaxeurs sont distinguables. Ceux pour lesquels le mélange est réalisé par 
gravité, et ceux qui réalisent le malaxage par l’action de forces mécaniques (Pietsch, 1991). 
Ils fonctionnent généralement en discontinu et ont besoin d’être vidés et nettoyés après 
chaque cycle de malaxage (Ferraris, 2001).  
 
4.4.1. Le malaxage par action de la gravité 
 
Les malaxeurs réalisant un brassage par gravité sont constitués d’un tambour contenant le 
mélange. Le mouvement du milieu granulaire est causé par la rotation du récipient selon un 
axe horizontal. D’autre part, des outils fixes ou en rotation peuvent être ajoutés à l’intérieur 
du tambour pour rediriger le flux ou fragmenter les agglomérats (Chopin, 2001 ; Pietsch, 
1991). Ce sont des appareils facilement nettoyables et permettant la mise en œuvre de 
quantités importantes de matières. Ils sont habituellement utilisés pour des poudres facilement 
mélangeables et des applications qui nécessitent des temps de malaxage courts (Ferraris, 
2001 ; Piesch, 1991).  
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4.4.2. Le malaxage par action de forces mécaniques 
 
Les malaxeurs, qui réalisent un mélange en appliquant des forces mécaniques, utilisent le 
principe du brassage forcé par action de pales (Chopin, 2001). Ils sont constitués d’un 
récipient et d’un ensemble d’outils de brassage. On en distingue deux types :  
o Les premiers possèdent une hélice en rotation selon un axe horizontal, enveloppée dans 
une coquille cylindrique fixe.  
o Les seconds fonctionnent selon un axe vertical. La cuve peut être fixe ou animée d’un 
mouvement de rotation. Les outils de brassage sont généralement des pales pleines ou 
ajourées, montées sur des bras en rotation, ou fixées directement sur la cuve.  
o Ces malaxeurs permettent généralement de réaliser un malaxage plus efficace que les 
mélangeurs à tambour. (Pietsch, 1991). 
 
4.4.3. Les malaxeurs utilisés dans l’industrie des bétons 
 
Deux types d’appareils sont généralement utilisés pour le malaxage du béton. Des mélangeurs 
à tambour à l’intérieur desquels sont fixés des pales, et des malaxeurs à axe vertical (Ferraris, 
2001).  
o Les mélangeurs à tambour utilisés se distinguent par le moyen utilisé pour décharger la 
matière en fin de malaxage. Les premiers présentent une ouverture pour introduire les 
constituants et une autre pour déverser le béton. Les seconds sont composés d’une ouverture 
unique. La rotation est réalisée dans un sens pour le malaxage et dans un autre pour la 
décharge. Les positions et la forme des pales fixées à l’intérieur du tambour permettent de 
ramener la masse vers l’intérieur, ou de la décharger selon le sens de rotation.  La troisième 
catégorie possède aussi une ouverture unique pour l’introduction et le déchargement. 
Cependant, la décharge est réalisée grâce à un système qui permet d’incliner la cuve. 
o Les malaxeurs à axe vertical sont composés d’un récipient fixe ou en rotation, d’une ou 
deux pales en rotation, et d’une pale fixe ou en mouvement permettant de racler les bords du 
récipient. La décharge est généralement réalisée à l’aide d’une trappe au fond du récipient. 
Pour les petits malaxeurs de laboratoire, le récipient peut être enlevé du système pour 
décharger la matière. La figure 18 décrit les différents types de malaxeurs à axe vertical, 
utilisés dans l’industrie du béton (Ferraris, 2001).  
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Cuve fixe, pale en 
rotation, racloir en 
mouvement 
Cuve en rotation, 
pale en rotation, 
racloir fixe 
Cuve fixe, deux 
pales en rotations 
opposées, racloir 
en mouvement 
Cuve en rotation, pale 
en rotation planétaire, 
racloir fixe 
Cuve fixe, pale en 
rotation planétaire, 
racloir en mouvement 
 figure 18. Malaxeurs à axe vertical utilisés dans l’industrie du béton (Ferraris, 2001) 
 
4.5. Écoulement dans un malaxeur planétaire 
 
Pour notre étude, nous avons utilisé un malaxeur de laboratoire équipé d’une pale en rotation 
planétaire et d’une cuve fixe (chap. II - 1.1., page 50). L’écoulement d’un mélange granulaire 
(sec ou humide) dans un malaxeur planétaire a été étudié (Laurent, 2005) à l’aide d’un traceur 
radioactif. La masse volumique vraie de ce traceur doit être proche de celle des particules 
constitutives du milieu. C’est la méthode PEPT (Positron Emission Particle Tracking).  
Les informations extraites de la position du traceur à différents instants du malaxage 
permettent de  reconstituer le déplacement du volume granulaire (figure 19). À l’état sec, il se 
produit un écoulement elliptique toroïdal, de l’intérieur vers l’extérieur, et du haut vers le bas 
du malaxeur. En milieu humide, on observe deux mouvements toroïdaux et elliptiques 
superposés. Le mouvement inférieur est équivalent à celui observé à l’état sec alors que le 
second tourne dans le sens contraire des aiguilles d’une montre.  
 
  
 figure 19. Écoulement dans un mélangeur planétaire : milieu granulaire sec à gauche, et milieu humide à 
droite (coupe transversale) (Laurent, 2005) 
 
 
 
 
 
 
Cuve 
Pale 
Racloir 
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5. Conclusion 
 
Les principales propriétés du milieu granulaire sec sont le diamètre moyen, la forme des 
particules et la porosité intergranulaire. Il faudra prendre en compte ces propriétés pour notre 
étude car elles ont un effet direct sur les forces en présence et donc sur la résistance au 
cisaillement du milieu granulaire. 
Les forces d’interactions particulaires les plus importantes sont les forces cohésives. À l’état 
sec, ce sont les forces de Van-Der-Waals qui sont responsables de la cohésion. Dans les 
milieux granulaires humides, ce sont les forces capillaires qui dominent. Cependant, d’autres 
forces s’opposent aux interactions cohésives. Ce sont les forces gravitationnelles, 
frictionnelles ou visqueuses. 
Dans cette synthèse bibliographique, on retrouve principalement une loi pour représenter 
l’impact des forces cohésives sur la résistance au malaxage. C’est la loi de la résistance à la 
traction de Rumpf que nous utiliserons dans notre étude. Elle considère le produit de la force 
cohésive mise en jeu entre deux particules avec le nombre de points de contact. Elle prend 
aussi en compte la compacité de l’empilement. 
La compacité d’un milieu granulaire influence directement l’espace et le nombre de contacts 
entre les particules. Elle dépend de certaines propriétés des poudres comme la distribution de 
taille et la forme des particules. D’autre part, différents auteurs ont montré qu’elle diminue 
lors de l’introduction de liquide au sein du mélange granulaire. Ce phénomène dit « de 
foisonnement » est dû à la formation des ponts liquides, et à la diminution de la liberté de 
mouvement des particules. Ainsi, la compacité du milieu granulaire évolue avec la quantité de 
liquide. Elle sera donc mesurée et prise en compte au cours du malaxage.  
Afin de caractériser la résistance du milieu granulaire humide au cisaillement (au mélange), 
les études réalisées sur le malaxage utilisent généralement la mesure de la puissance 
consommée en fonction de la quantité de liquide ajoutée. Les différences de comportement 
observées peuvent être corrélées aux régimes du mouillage du milieu granulaire (régimes 
pendulaire, funiculaire, capillaire). Nous utiliserons la dépense en intensité fournie par notre 
malaxeur pour mesurer cette résistance au malaxage. 
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Chapitre II. Matériels et Méthodes 
 
1. Régime dynamique 
 
1.1. Le malaxeur planétaire CAD 
 
L’appareil utilisé pour cette étude est un malaxeur de type planétaire, CAD® modèle Mlx60 
(figure 20). Ce malaxeur normalisé est utilisé pour confectionner un mortier ou une pâte dure 
suivant les normes EN 196. L’appareil est interfacé par liaison série RS232, ce qui permet son 
pilotage intégral par PC. Le courant consommé par le moteur et la vitesse de rotation de la 
pale sont enregistrés pendant le malaxage avec une fréquence de 10 points par seconde.  
 
           
 figure 20. Malaxeur CAD® modèle Mlx60 
 
L’appareil comporte différents éléments : 
o Un bol amovible de 4 litres qui contient le mélange à malaxer. Il est fixé sur deux bras 
que l’on peut basculer pour faciliter son accès, 
o  Une pale amovible permettant le brassage de la matière présente dans le bol. Elle est 
fixée sur un axe vertical de rotation planétaire, 
o Une trémie d’alimentation permettant l’ajout de poudre ou de liquide en cours de 
malaxage,  
o Une protection en plexiglas qui permet d’isoler le manipulateur du système en rotation. 
D’autre part, trois systèmes de sécurité permettent d’arrêter le malaxeur en cours d’essai : 
o Un bouton d’arrêt d’urgence, 
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o Un interrupteur de basculement du bol, 
o Un interrupteur d’ouverture de la protection en plexiglas. 
 
Enfin, le liquide utilisé pour mouiller le milieu granulaire au cours du malaxage est ajouté 
progressivement (goutte-à-goutte), avec un débit contrôlé, à l’aide d’une pompe péristaltique, 
externe au malaxeur. 
 
1.2. L’essai de malaxage en régime dynamique  
 
Chaque essai de malaxage est composé de trois phases : 
o La première consiste à mettre la pale en rotation à vide pendant une centaine de 
secondes. Ceci permet d’obtenir la dépense en intensité du système à vide. Elle sera ensuite 
soustraite à l’intensité dépensée lors du malaxage d’un milieu granulaire.  
o La phase suivante consiste à mélanger la poudre sèche pendant 100 secondes. Ceci 
permet l’homogénéisation du mélange sec et la stabilisation du signal d’intensité. 
o La troisième phase correspond au malaxage du milieu granulaire humide. Après la 
période de malaxage du mélange sec, l’addition du liquide est démarrée sans interruption du 
malaxeur. Le malaxage et l’addition progressive du liquide sont poursuivis jusqu’à l’obtention 
d’un milieu granulaire sursaturé en liquide. Ceci se traduit par une stabilisation de l’intensité. 
 
1.3. Résistance au malaxage : Intensité et Energie dépensées 
 
L’utilisation de l’intensité dépensée au cours du malaxage permet de caractériser la résistance 
au mélange, le temps de malaxage et la cinétique de mouillage du milieu granulaire. 
Elle est représentée de façon normée ou spécifique (IM), c’est-à-dire en prenant en compte la 
masse de poudres introduite initialement dans le malaxeur. IM représente donc le ratio de 
l’intensité dépensée par le malaxeur sur la masse de poudres sèches (A/kg).  
L’évolution d’IM peut être représentée en fonction du temps de malaxage, de la quantité de 
liquide additionnée ou en fonction d’un ratio adimensionnel tel que le taux de saturation S ou 
le ratio volumique liquide/solide VR.  
Le taux de saturation S (équation 14, page 22) a été utilisé au début de l’étude. Il dépend de la 
porosité inter-particulaire du milieu granulaire. Le calcul de ce taux prend en compte la 
porosité inter-particulaire préalablement mesurée à l’état sec.  
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o Pour les matériaux dont le diamètre moyen des particules est supérieur à 100 microns, le 
pic capillaire correspond à un taux de saturation proche de 1. Ceci montre que la porosité du 
milieu granulaire sec est la même en régime capillaire, et que le liquide additionné remplit 
complètement le volume poreux inter-particulaire. Dans ce cas, le taux de saturation est un 
bon moyen pour représenter la dépense en intensité car il met en évidence le remplissage de la 
porosité inter-granulaire par le liquide au cours du malaxage.  
o Par contre, pour des tailles inférieures à 100 microns, la diminution du diamètre moyen 
se traduit par une diminution du taux de saturation correspondant au pic capillaire. Ce résultat 
montre que la porosité inter-particulaire à l’état sec est supérieure à celle correspondant au 
régime capillaire et/ou que le liquide additionné ne rempli pas complètement le volume 
poreux (présence d’air). D’autre part, la diminution du taux de saturation correspondant au pic 
capillaire s’accentue si le diamètre moyen des particules diminue.  
Pour les mélanges composés de particules inférieures à 100 microns, afin de s’assurer que la 
porosité évolue au cours du malaxage et en fonction de la quantité de liquide ajoutée, des 
mesures de porosités du lit granulaire seront réalisées (chap. III - 2.2.1.2, page 81).  
Le taux de saturation a donc été remplacé par le ratio volumique liquide/solide VR pour 
représenter l’évolution de l’intensité dépensée pendant le malaxage. 
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 figure 21. Intensité dépensée pendant le malaxage du calcaire 3 : Essai réalisé deux fois dans les mêmes 
conditions (120 rpm ; 40 ml.min-1 ; 1416,5 g de poudres)  
 
Au niveau de la reproductibilité, quels que soient la nature et le diamètre moyen du matériau 
utilisé, les signaux d’intensité obtenus après avoir malaxé deux fois la même poudre, sont 
identiques (exemple du calcaire 3 sur la figure 21). Seul le régime capillaire est un peu moins 
reproductible, à cause de l’importante résistance au malaxage et de la forme saccadée du 
signal. 
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 figure 22. Intensité dépensée pendant le malaxage du calcaire 3  (120 rpm  - 40 ml.min-1  - 1416,5 g de 
poudres) 
 
Le signal représentant l’intensité spécifique IM en fonction du ratio volumique liquide/solide 
VR est utilisé pour obtenir différentes informations (figure 22) : 
o Le temps de malaxage : caractérisé par la position du pic capillaire (VR,C), 
o La résistance du milieu au malaxage : caractérisée par la hauteur du pic pour l’état 
capillaire (IM,C) ou par la hauteur du plateau dans le régime funiculaire (IM,F). 
o La mesure de  l’aire sous la courbe, ou sous une partie de la courbe : permet de 
déterminer l’énergie spécifique dépensée au cours du malaxage (EM) ou pendant un des 
régimes de saturation (pendulaire : EM,P ; funiculaire : EM,F  ; capillaire  : EM,C). L’énergie 
spécifique dépend de la résistance du milieu et du temps de malaxage. Elle est obtenue par le 
produit d’une constante et de l’aire sous la courbe « IM = f(VR) » entre deux ratios volumiques 
liquide/solide VR,0 et VR,1. Elle s’exprime selon l’équation suivante (voir annexe 3) : 
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- w : Vitesse angulaire de rotation (rad.s-1) 
- mS : Masse de poudres (kg) introduites dans le bol de malaxage 
- ρS : Masse volumique vraie du solide (Kg.m-3) 
- Q : Débit de liquide (m3.s-1). 
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o La cinétique de saturation du milieu granulaire : caractérisée par le ratio volumique 
liquide/solide correspondant au début du régime pendulaire (VR,P), et par la pente du régime 
pendulaire (Pp). VR,P est proportionnel au temps permettant de distribuer le liquide à la 
surface des particules, avant formation des ponts capillaires dans le régimes pendulaire. Pp est 
liée à la cinétique de formation des ponts liquides dans le régime funiculaire. Ceci est illustré 
par la figure 23.   
 
              
Saturation 
VR = 0
VR = VR,P
VR = VR,F1
    
 figure 23. Schéma représentant la pente « Pp » du régime pendulaire et le ratio volumique liquide/solide 
correspondant au début de ce régime « VR,P » 
 
1.4. Détermination des conditions opératoires 
 
Une pré-étude de malaxage a été réalisée pour déterminer les trois principaux paramètres du 
procédé : le volume de remplissage (VT), la vitesse de rotation de la pale (w) et le débit de 
liquide (Q). Ces conditions opératoires ont été déterminées grâce à plusieurs essais de 
malaxage réalisés sur des billes de verre 3, 6, et le calcaire 2 (annexe 4). 
Un volume de remplissage de 1250 cm3, une vitesse de rotation de 120 rpm et un débit de 
40ml/min ont été choisis (figure 24).  
 
 
 figure 24. Conditions opératoires du procédé de malaxage 
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2. Régime Quasi-statique 
 
2.1. L’essai de cisaillement en régime quasi-statique  
 
Les forces d’interactions, mises en jeu au niveau d’un plan de cisaillement, peuvent être 
caractérisées en utilisant une méthode expérimentale, standardisée, et développée par Jenike 
(The institution of chemical engineers, 1989). Elle consiste à mesurer la contrainte 
tangentielle nécessaire au cisaillement d’un milieu granulaire compacté par une contrainte 
normale (Rhodes, 1990). L’obtention d’une courbe, appelée lieu cinématique de rupture 
permet de déterminer les conditions qui provoquent l’écoulement. Nous avons proposé 
d’ajouter un « lieu dynamique »  pour caractériser la part frictionnelle des interactions entre 
particules. Chaque essai de cisaillement est composé de deux parties (Schwedes, 1996 ; 
Carson, 2006 ; Rhodes, 1990 ; Schulze, 2008) : 
o La première étape est « la consolidation critique ». Elle est nécessaire pour obtenir 
des résultats reproductibles, la rupture d’un échantillon dépendant de sa consolidation. Elle 
consiste à cisailler le milieu sous une contrainte normale maximale « σC ».  Au cours de cette 
étape, la masse volumique « ρ » augmente. Ceci se traduit par l’augmentation de la contrainte 
tangentielle de cisaillement « τ ». Celle-ci se stabilise ensuite pour une valeur « τC » quand la 
masse volumique « ρ » n’évolue plus. La contrainte tangentielle peut alors être annulée en 
cisaillant le milieu dans le sens inverse, après avoir supprimé la contrainte normale. 
o La deuxième étape consiste à cisailler le milieu granulaire, préalablement, consolidé 
sous une contrainte normale « σ1 » inférieure à « σC ». Face à un nouveau cisaillement, le 
milieu résiste puis cède. Ceci se traduit par une augmentation de la contrainte tangentielle 
jusqu’à un maximum « τS1 » (présence d’un pic). Le signal diminue ensuite et se stabilise pour 
une valeur notée « τD1 » (présence d’un palier). Ces deux étapes sont ensuite répétées 
plusieurs fois en utilisant la même contrainte normale de consolidation « σC » et en 
augmentant la contrainte normale « σ
 
» pour chaque étape de cisaillement (Schwedes, 1996 ; 
Carson, 2006). 
Afin d’étudier l’aptitude à l’écoulement d’une poudre dans un silo à grains, Jenike a mis en 
place un protocole (The institution of chemical engineers, 1989) permettant de choisir les 
contraintes normales à appliquer lors de la consolidation (σC) et au cours du cisaillement 
(σ1,2,3, ...). Ces contraintes dépendent de la masse volumique « ρ » du milieu granulaire utilisé 
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(annexe 5). Nous nous sommes inspirés de ce protocole pour choisir les contraintes normales 
à appliquer. Il indique aussi comment corriger les valeurs des contraintes de cisaillement (τS et 
D) en fonction de la contrainte de cisaillement « τC » obtenue à la consolidation 
correspondante (annexe 5). 
La représentation des contraintes de cisaillement tangentielles « τS » en fonction des 
contraintes normales correspondantes « σ » permet d’obtenir une courbe appelée le lieu 
cinématique de rupture (Johanson, 2003). Les contraintes de cisaillement relevées au niveau 
des paliers (τD) permettent de tracer le lieu cinématique dynamique. Si ces courbes (figure 25) 
sont linéaires, elles peuvent être décrites par la loi de Coulomb  :  
.X X Xcτ µ σ= +
 
 42 
- X = S ou D 
 
 
 figure 25. Essai de cisaillement et lieux cinématiques 
 
Le lieu cinématique dynamique permet de caractériser les interactions frictionnelles grâce à la 
détermination du coefficient de friction dynamique « µD », la cohésion « cD » étant 
généralement proche de zéro. La cohésion « c = cS », déterminée par le prolongement du lieu 
cinématique de rupture sur l'ordonnée, est directement liée aux interactions cohésives (forces 
de Van-Der-Waals ou capillaires). Elle représente la contrainte à appliquer sur un milieu 
granulaire non consolidé pour le mettre en écoulement (Johanson, 2003). 
 
2.2. La cellule annulaire de Schulze (modèle RST-01,01) 
 
Différents appareils peuvent être utilisés pour caractériser l’écoulement et le cisaillement d’un 
milieu granulaire en régime quasi-statique.  
La cellule de cisaillement de Jenike est un des premiers systèmes à avoir été développé et sert 
souvent de référence (Schwedes, 1996 ; Carson, 2006 ; Schulze, 2008). Cette cellule possède 
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cependant de nombreux inconvénients dont un déplacement en cisaillement limité, et une 
contrainte normale minimum assez importante. En effet, pour des contraintes normales trop 
faibles, le couvercle a tendance à se pencher, induisant une mauvaise distribution des 
contraintes (Nedderman, 2000). 
Par la suite, d’autres systèmes de cisaillement ont été développés comme la cellule de 
compression bi-axiale (Schwedes, 1996 ; Schulze, 2008), le rhéomètre FT4 et sa cellule 
annulaire (Freeman, 2009), ou la cellule annulaire de Schulze (Schulze, 2008).  
Cette dernière permet de combler une grande partie des inconvénients de la cellule de Jenike. 
Il n’y a pas de limite pour le déplacement en cisaillement, ni pour la contrainte normale. La 
valeur minimale de la contrainte normale de consolidation est 400 Pa, contre 3000 Pa pour la 
cellule de Jenike. Enfin, le déplacement circulaire de la cellule de Schulze permet de garder 
un plan de rupture constant. Ceci permet de limiter les variations de contraintes de 
cisaillement au cours de l’essai (Nedderman, 2000). 
 
 
 figure 26. La cellule annulaire de Schulze 
 
C’est une cellule annulaire de Schulze (Schulze, 2008) qui a été utilisée pour réaliser l’étude 
(figure 26). Elle est constituée d’une base contenant le milieu granulaire et d’un couvercle sur 
lequel est appliquée la force normale par un système de balancier. Le cisaillement est réalisé 
grâce à un moteur qui entraîne la base de la cellule à une vitesse angulaire « w » (3,5.10-3 
rad.s-1 pour notre étude). Le couvercle est retenu par des tiges, reliées à des capteurs qui 
mesurent la force de cisaillement. La base et le couvercle sont munis de dents permettant de 
réaliser un cisaillement en volume, tout en évitant un glissement aux parois. Enfin, un 
système de contrepoids permet d’équilibrer la masse du balancier, du couvercle, et des tiges 
Chapitre II. Matériels et Méthodes 
 58 
reliées aux capteurs de force. L’annexe 6 explicite le calcul des contraintes normale et 
tangentielle, à partir de la force normale appliquée et de la force tangentielle mesurée par les 
capteurs. Les caractéristiques techniques et géométriques de la cellule sont présentées en 
annexe 7. 
 
3. Caractérisation des matériaux et liquides de l’étude 
 
Pour réaliser cette étude, différents matériaux pulvérulents et différents liquides ont été 
utilisés. La caractérisation de ces solides et de ces liquides est une étape nécessaire à la 
compréhension et à la quantification des phénomènes observés au cours du malaxage. En 
effet, les propriétés des solides et des liquides influencent directement les forces en présence 
dans les milieux granulaires humides. 
 
3.1. Caractérisation des solides 
 
L’étude a été réalisée avec quatre matériaux différents. Des billes de verre (matériau modèle) 
ont été utilisées pour démarrer l’étude et appréhender le sujet de façon simplifiée L’utilisation 
de calcaires et de ciments a permis d’étudier le passage des matériaux modèles (billes de 
verre) à des matériaux de référence un peu plus complexes. Enfin, un sable a été utilisé, en 
mélange avec un calcaire et un ciment, pour réaliser des micro-mortiers, et se rapprocher des 
matériaux réels. 
 
o Billes de verre : C’est un matériau modèle qui présente dans notre cas une distribution 
granulométrique monomodale et étroite. Les particules sont non-poreuses et de forme 
sphérique. Enfin, il est hydrophile, non-réactif, et non soluble dans l’eau. Les différents lots 
ont été fournis par la société Sovitec®.  
o Calcaire : C’est un matériau dit « de référence » utilisé dans la formulation des bétons 
comme remplisseur de porosité car il est peu onéreux. Il est composé de particules de formes 
irrégulières et non poreuses. Il n’est pas réactif, ni soluble dans l’eau. Les lots, initialement 
fournis par la société Omya SAS®, présentaient des distributions granulométriques larges et 
non monomodales. L’un deux a été tamisé (Calcaire 5) pour obtenir plusieurs lots 
supplémentaires possédant des distributions granulométriques monomodales et étroites. La 
première coupe a été obtenue entre des tamis de 50 et 125 microns (calcaire 5-A), la deuxième 
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entre deux tamis de 125 et 200 microns (calcaire 5-B), et la troisième à partir du refus du 
tamis de 200 microns (calcaire 5-C).  
o Ciment : C’est un matériau utilisé dans la formulation des bétons et des mortiers. Deux 
lots de natures différentes ont été fournis par la société Lafarge® (Ciment 1 et 2). L’un d’eux 
(Ciment 2) à été micronisé afin d’obtenir des lots supplémentaires (distributions 
granulométriques différentes), et pour étudier l’influence du facteur taille. Toutes les 
distributions granulométriques sont non monomodales. Les particules sont non-poreuses et 
présentent des formes irrégulières. Enfin, ce matériau est réactif avec l’eau.  
o Sable de Fontainebleau : Il présente une distribution granulométrique étroite et 
monomodale, sa morphologie est irrégulière et il n’est ni réactif, ni soluble dans l’eau. 
 
Les propriétés des poudres qui ont été caractérisées sont : 
o La distribution granulométrique, 
o La masse volumique vraie du solide, 
o La masse volumique et la porosité du lit de particules, 
o La forme des particules, 
o L’angle de mouillage de l’eau sur le solide. 
 
3.1.1. La distribution granulométrique 
 
 
L’analyse de la distribution granulométrique de nos poudres a été réalisée avec un 
granulomètre Malvern® (Mastersizer 2000), un appareil utilisant le principe de la diffraction 
et la diffusion de la lumière. Les particules, mises en suspension dans l’eau, diffractent la 
lumière émise par un faisceau laser. La répartition spatiale de cette lumière est fonction de la 
taille des particules et permet de déterminer la proportion de chaque classe dimensionnelle.  
Les distributions granulométriques des billes de verre (figure 27) sont monomodales et 
centrées autour de diamètres moyens compris entre 29 et 538 µm. 
Les distributions granulométriques des calcaires (figure 28) présentent des diamètres moyens 
compris entre 3 et 524 µm. Seuls les calcaires possédant un diamètre moyen égal ou supérieur 
à 86 µm ont des distributions monomodales. 
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 figure 27. Distributions granulométriques des billes de verre 
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 figure 28. Distributions granulométriques des calcaires 
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 figure 29. Distributions granulométriques des ciments 
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Les distributions granulométriques des ciments (figure 29) présentent des diamètres moyens 
compris entre 3 et 15 µm et ne sont pas monomodales. La distribution granulométrique du 
sable de Fontainebleau est monomodale et centrée sur un diamètre moyen de 200 microns. 
Pour chaque poudre, les valeurs des dV10, dV50, dV90 et de l’étalement granulométrique 
(span) sont représentées dans le tableau 2. 
 
3.1.2. La masse volumique vraie du solide 
 
La masse volumique vraie du solide « ρS » est le rapport de la masse  « m » correspondant au 
volume « VS » du matériau (équation 1, page 15). Elle est mesurée à partir d’un pycnomètre à 
hélium Microméritics® (AccuPyc 1330). L’échantillon de poudres est préalablement pesé et 
l’appareil détermine ensuite le volume de solide et la masse volumique vraie qui en résulte. 
Le principe de la mesure est détaillé en annexe 8. 
Toutes les valeurs de masses volumiques vraies sont représentées dans le tableau 2. 
 
3.1.3. La masse volumique  
 
La masse volumique d’un milieu granulaire « ρ » est utilisée pour déterminer la masse de 
poudres « mS » correspondante à un volume donné « VT » (équation 2, page 16). De plus, 
couplée à la masse volumique vraie du solide « ρS », sa valeur permet de calculer la porosité 
inter-particulaire « ε » (équation 4, page 16).  
L’appareil utilisé est un voluménomètre de tassement Erweka® (SVM 22). Il permet la 
détermination des masses volumiques aérée « ρA »  et tassée « ρT ». L’échantillon de poudres 
est préalablement pesé. Il est ensuite placé dans une éprouvette graduée montée sur une plate-
forme. Le volume de poudres correspondant permet de déterminer la masse volumique aérée. 
Le milieu granulaire est ensuite tassé par application de chocs verticaux sur l’éprouvette avec 
une fréquence constante. La mesure est arrêtée et la masse volumique tassée est déterminée 
quand le volume de poudres n’évolue plus avec les chocs. La masse volumique prise en 
compte dans notre étude (et généralement rencontrée dans la littérature) est la moyenne des 
masses volumiques aérée et tassée  : 
2
A Tρ ρρ +=
 
 43 
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Toutes les valeurs de masses volumiques et les porosités inter-particulaires sont représentées 
dans le tableau 2. 
 
3.1.4. La forme des particules 
 
La forme des particules a été caractérisée à l’aide d’un analyseur optique de formes, le 
PharmaVision 830 de marque Malvern®. L’appareil est couplé à un dispositif permettant de 
disperser la poudre à analyser sous forme de mono-couche sur une plaque de verre. Pour 
chaque échantillon caractérisé, l’analyse des images et de la forme des particules (2 
dimensions) permet d’obtenir une distribution volumique de l’indice de sphéricité (ratio du 
diamètre minimal sur le diamètre maximal de la surface projetée de la particule) et un indice 
de sphéricité moyen « iV50 ».  
Les résultats donnent des indices de sphéricité proches de l’unité pour les billes de verre, et 
des indices équivalents pour les ciments et les calcaires, autour de 0,7.  
Tous les indices de sphéricité moyens sont représentés dans le tableau 2. 
 
3.1.5. L’angle de contact de l’eau sur le solide 
 
La mouillabilité d’un solide par un liquide peut être caractérisée par l’angle de contact « θ » 
du liquide sur le solide, ou par son énergie de surface γS (ou γSG).  
La méthode de l’ascension capillaire par la méthode de Washburn est couramment utilisée 
pour déterminer les propriétés de mouillage des solides poreux et des solides divisés (Vu, 
2002 ; Galet, 2008 ; Goldszal, 2001). Le principe de la mesure consiste à suivre au cours du 
temps « t » l’augmentation de la masse de liquide « mL » qui monte à travers la porosité d’un 
lit de poudres.  
La poudre est placée dans un tube en aluminium percé à sa base, et suspendue à une 
microbalance.  La mise en contact de la base du tube avec le liquide permet de démarrer la 
mesure. L’équation de Washburn modifiée permet de relier la pente de la courbe « mL2 = 
f(t) » à l’angle de contact « θ »  :  
2
2 . . . .cos( )L L
L
t C
m
ρ γ θ
η
=
 
 44 
 
L’annexe 9 décrit de façon détaillée la méthode permettant d’obtenir l’équation 44. 
L’appareil utilisé est le tensiomètre ILMS de marque GBX®. Il est composé d’une balance 
électronique à laquelle est fixé le tube en aluminium contenant la poudre, ainsi que d’un porte 
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échantillon motorisé qui permet d’élever le bécher contenant le liquide. Ceci permet de mettre 
la cellule en contact avec le liquide.  
Les angles de contact obtenus dépendent fortement de la disposition de la poudre dans la 
cellule et notamment de sa compacité (Galet 2008). Dans un soucis de reproductibilité, 
chaque cellule est remplie avec la même masse de poudres et soumise à 10 minutes de 
centrifugation à 3500 tours/min. L’appareil utilisé est la centrifugeuse Rotofix 32 de marque 
Hettich®. 
Les résultats déterminés avec de l’eau ultra-pure, montrent que les billes de verre sont 
parfaitement mouillées par l’eau (θ = 0°). Les calcaires et les ciments sont moins hydrophiles 
que les billes de verre et présentent des angles de contact similaires (θ ≈ 50°).  
Tous les angles de contact sont représentés dans le tableau 2. 
 
3.1.6. Récapitulatif des résultats 
 
Les caractéristiques des solides utilisés dans l’étude sont présentées dans le tableau 2. 
 
tableau 2. Propriétés des solides 
  
dV10 
(µm) 
dV50 
(µm) 
dV90 
(µm) 
90 10
50
V V
V
d d
d
−
 
Masse volumique 
vraie ρS (g/cm3) 
Masse 
volumique 
ρ (g/cm3) 
Porosité 
état sec ε 
(%) 
Angle de 
mouillage 
(eau) θ 
 
 
iV10 
Indice de 
sphéricité 
iV50 
 
 
iV90 
Billes de v. 1 18 30 48 1,00 2,48 1,44 42 0 0,45 0,91 0,95 
Billes de v. 2 45 63 88 0,68 2,51 1,43 43 0 - - - 
Billes de v. 3 64 88 122 0,66 2,51 1,49 41 0 0,47 0,96 0,98 
Billes de v. 4 78 108 149 0,66 - - - 0 - - - 
Billes de v. 5 117 160 219 0,64 2,52 1,49 41 0 0,68 0,96 0,99 
Billes de v. 6 164 218 295 0,60 - - - 0 - - - 
Billes de v. 7 194 261 353 0,61 2,52 1,46 42 0 0,60 0,94 0,99 
Billes de v. 8 244 332 455 0,64 2,49 1,49 40 0 - - - 
Billes de v. 9 391 538 738 0,64 2,52 1,49 41 0 0,65 0,95 0,99 
Calcaire 1 1 3 9 2,67 2,72 0,75 72 51 0,43 0,74 0,92 
Calcaire 2 1 6 17 2,67 2,73 0,87 68 51 0,44 0,75 0,91 
Calcaire 3 2 18 47 2,50 2,73 1,13 59 51 0,45 0,76 0,91 
Calcaire 4 3 29 68 2,24 2,73 1,32 51 51 0,35 0,71 0,90 
Calcaire 5-A 55 86 142 1,01 2,73 1,31 52 51 0,49 0,77 0,92 
Calcaire 5-B 102 156 225 0,79 2,73 1,36 50 51 0,51 0,73 0,89 
Calcaire 5-C 181 258 354 0,67 2,73 1,38 49 51 0,45 0,71 0,88 
Calcaire 6 316 524 803 0,93 2,72 1,45 47 51 0,47 0,70 0,88 
Ciment 1 4 16 38 2,13 3,16 1,19 62 30 0,35 0,69 0,88 
Ciment 2 2 13 28 2,00 3,10 1,09 65 45 0,31 0,67 0,88 
Ciment 2-A 1 8 19 2,25 3,10 0,98 68 45 0,42 0,74 0,91 
Ciment 2-B 1 6 12 1,83 3,10 0,91 71 45 0,4 0,71 0,91 
Ciment 2-C 1 3 7 2,00 3,10 0,78 75 45 0,30 0,66 0,90 
Sable de Fontainebleau 172 240 335 0,68 2,64 1,41 47 - 0,45 0,70 0,90 
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3.2. Caractérisation des liquides 
 
Le liquide principalement utilisé dans cette étude est de l’eau ultra-pure. Ses propriétés ont été 
déterminées expérimentalement. Sa tension superficielle « γL » est égale à 72,7 mN.m-1 et sa 
viscosité dynamique « η » est égale à 1,15 mPa.s (T = 20 °C). Cependant, afin d’étudier 
l’influence des propriétés du liquide dans une part de l’étude (chap. III - 5, page 102), l’eau a 
été mélangée avec d’autres liquides, l’isopropanol et le glycérol. Ceci a permis de modifier sa 
tension superficielle et sa viscosité. Ce chapitre présente les méthodes utilisées pour 
caractériser la tension superficielle et la viscosité d’un liquide, ainsi que les propriétés des 
mélanges liquides utilisés dans notre étude. D’autre part, un adjuvant sous forme liquide, le 
Glénium 27, a été utilisé dans le chap. III. - 4 (page 100). Cet adjuvant est présenté dans la 
troisième partie. 
Toutes les caractérisations de liquides ont été réalisées à température ambiante (pièce 
thermostatée, 20°C). 
 
3.2.1. La tension superficielle 
 
L’utilisation de mélanges eau-isopropanol permet d’obtenir des liquides présentant des  
tensions superficielles inférieures à celle de l’eau, et des viscosités similaires. En effet, 
l’isopropanol est un liquide qui présente une viscosité similaire (2,4 mPa.s à 20 °C) mais une 
tension superficielle inférieure (21,4 mN.m-1) à celle de l’eau. 
La tension superficielle des liquides a été mesurée avec un tensiomètre de marque Kruss® en 
utilisant la méthode de la plaque de Wilhelmy. L’appareil est composé d’une balance 
électronique à laquelle est fixée une plaque parfaitement mouillable. Celle-ci est trempée dans 
le liquide. Le poids du ménisque se formant à l’interface est proportionnel au périmètre de la 
plaque et à la tension de surface du liquide « γL ». Celle-ci est déterminée à partir de 
l’équation suivante (Denis, 1997)  :  
. 2. .L Lm g l γ=
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- mL : Masse de liquide (g) 
- g : Pesanteur (9,81 m.s-2) 
- l : Largeur de la plaque (m) 
 
Le tableau 3 présente les proportions d’isopropanol et les tensions superficielles 
correspondantes des mélanges eau-isopropanol utilisés. D’autre part, il présente les valeurs 
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d’angles de contact et de travaux d’adhésion correspondant pour le calcaire 5-B (matériau 
utilisé dans le chapitre III - 5.1, page 102). 
 
tableau 3. Proportions d’isopropanol et propriétés correspondantes des mélanges eau-isopropanol 
Calcaire 5-B 
% Massique 
d’isopropanol 
% 
Massique 
d’eau 
Tension 
superficielle 
(mN.m-1) 
Viscosité 
dynamique 
mPa.sec Angle de contact θ 
Travail 
d’adhésion WSL 
0 100 72,7 1,15 51 117,5 
3 97 53,8 1,33 56 84,1 
10 90 40,1 1,82 50 65,6 
25 75 28,4 3,30 39 50,6 
100 0 21,4 2,48 54 34,1 
 
3.2.2. La viscosité 
 
Le glycérol a été utilisé en mélange avec l’eau pour modifier la viscosité du liquide. C’est un 
liquide qui présente une tension superficielle similaire (64,75 mN.m-1) mais une viscosité 
dynamique bien supérieure à celle de l’eau (1475,4 mPa.s). 
La viscosité des liquides a été mesurée avec un viscosimètre capillaire de type Ubbelohde. Le 
principe de la mesure consiste à mesurer la durée d’écoulement ∆t d’un volume de liquide à 
travers un tube capillaire. La viscosité cinématique ν (m2/s) se calcule à partir de : 
.B tν = ∆
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- B : Constante de l’appareil qui dépend du diamètre du capillaire 
 
La viscosité dynamique « η » (Pa.s) est obtenue en multipliant la viscosité cinématique « ν » 
par la masse volumique vraie du liquide « ρL » : 
. Lη ν ρ=
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tableau 4. Proportions de glycérol et propriétés correspondantes des mélanges eau-glycérol 
Calcaire 4 
% Massique 
de glycérol 
Viscosité 
cinématique 
(mm2sec-1) 
Viscosité 
dynamique 
mPa.sec 
Tension 
superficielle 
(mN.m-1) 
Angle de contact 
θ (°) 
Nombre 
capillaire Ca 
(m) 
0 1,0 1,15 72,7 47 6x10-07 
20 1,7 2,1 60,1 40 1x10-06 
40 3,4 4,3 57,5 44 3x10-06 
60 9,3 11,7 58,5 37 6x10-06 
80 51,0 64,3 66,1 30 3x10-05 
90 193,5 244,0 65 ,2 - - 
95 488,0 615,4 - - - 
100 1170,0 1475,4 64,5 0 4x10-04 
 
 
Chapitre II. Matériels et Méthodes 
 66 
Le tableau 4 présente les proportions de glycérol, les viscosités correspondantes, ainsi que les 
valeurs d’angles de contact, les travaux d’adhésion et le nombre capillaire correspondant au 
calcaire 4 (matériau utilisé dans le chapitre III - 5.2, page 106). 
 
3.2.3. Adjuvant : le Glénium 27 
 
 
Le Glénium 27 est un adjuvant non-chloré à base d’ether polycarboxylique modifié, produit 
par la société BASF®. C’est un super-plastifiant réducteur d’eau qui a été développé pour les 
bétons à hautes performances. Grâce à une action de répulsion électrostatique et un effet 
stérique, il crée un obstacle physique au rapprochement des particules de ciment et améliore 
l’état dispersé. 
Il se présente sous la forme d’un liquide brun dont la masse volumique est de 1,05 g.cm-3. La 
quantité de Glénium pouvant être utilisé est comprise entre à 0,3 et 3 % de la masse de 
ciment.  
Ajouté dans de l’eau, il modifie la tension superficielle du liquide obtenue. Les tensions 
superficielles du liquide ont été déterminées expérimentalement (tableau 5) pour un dosage 
correspondant à 0,1 % de la masse de solide à malaxer (calcaire 4, chap. III - 4, page 100).  
 
tableau 5. Tension superficielle de l’eau contenant du Glénium 27 (0,1 % de la masse de solide) - liquide 
utilisé pour le malaxage du calcaire 4 :  
Mesure n° 1 2 3 
Tension superficielle (mN.m-1) 46,31 45,70 45,87 
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Chapitre III. Malaxage en Régime Dynamique 
 
1. Introduction 
 
Le comportement d’un milieu granulaire malaxé peut être caractérisé en mesurant  l’intensité 
dépensée par le malaxeur au cours de l’essai (ou en fonction de la quantité de liquide ajoutée). 
L’impact des paramètres de la formulation et du procédé est ainsi évalué lors d’un ajout 
contrôlé d’eau (à l’aide d’une pompe). Ceci permet de « dilater » l’échelle des temps et 
d’obtenir une meilleure observation des phénomènes mis en jeu.  
Nous nous sommes particulièrement intéressés aux premiers instants du mouillage, quand le 
milieu granulaire passe de l’état sec à l’état de transition sec-humide (régime capillaire). À cet 
instant, la porosité inter-granulaire est complètement saturée par le liquide, et le milieu 
présente une résistance au malaxage maximale. Ceci se traduit par l’apparition d’un pic de 
l’intensité dépensée par le malaxeur.  
L’objectif de l’étude est d’intégrer la réponse « difficulté de malaxage » dans une logique 
globale de formulation. D’autre part, les enjeux sont de diminuer la durée et l’énergie de 
malaxage (réduction de la dépense énergétique nécessaire à la transition capillaire). 
Concrètement, l’étude doit nous permettre de mieux connaître le comportement d’un milieu 
granulaire en cours de malaxage, en termes de résistance au cisaillement, forces en présence,  
et porosité du lit granulaire. 
La première partie de ce chapitre traite de l’influence des propriétés du solide (distribution 
granulométrique, indice de forme, porosité inter-granulaire, angle de contact avec l’eau). Ceci 
a été réalisé en malaxant des billes de verre et des matériaux un peu plus complexes (calcaires 
et ciments). L’étude des propriétés du liquide mouillant est présentée ensuite. L’ajout 
d’isopropanol et de glycérol dans de l’eau a permis de modifier respectivement la tension 
superficielle et la viscosité du liquide. La troisième partie de ce chapitre concerne l’influence 
du mode d’addition du liquide (addition progressive, instantanée ou par à-coups). La partie 
suivante présente les résultats obtenus avec l’introduction d’un adjuvant réducteur d’eau dans 
le liquide, additionné en cours de malaxage. Enfin, l’influence de la multi-modalité est étudiée 
grâce à l’utilisation de mélanges granulaires bi et trimodaux (micro-mortiers).    
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2. Étude des paramètres du solide 
 
Un des objectifs de nos travaux est l’étude des propriétés des poudres qui présentent un 
impact sur le bilan des forces en présence et donc sur la réponse en malaxage. Trois 
matériaux, possédant des propriétés différentes, ont été malaxés séparément : un matériau 
modèle (billes de verre) et deux matériaux de référence (calcaires et ciments). Les signaux de 
l’intensité dépensée au cours du malaxage (figures 30, 31 et 32) ont été utilisés pour comparer 
les comportements de ces trois matériaux. Différentes informations ont été obtenues :   
o Cinétique du mouillage des solides par l’eau grâce à la comparaison de « VR,P et Pp » 
o Résistance du mélange au cisaillement, par l’utilisation de « IM et EM » 
o Passage d’un matériau modèle à un matériaux de référence  
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 figure 30. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage des billes de verre - Représentation en fonction 
du ratio volumique liquide/solide 
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 figure 31. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage des calcaires - Représentation en fonction du 
ratio volumique liquide/solide 
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 figure 32. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage des ciments - Représentation en fonction du 
ratio volumique liquide/solide 
 
Après avoir caractérisé les propriétés des différents solides (chapitre II) certains points de 
compréhension peuvent être avancés  : 
o Cinétique de mouillage : Les billes de verre sont mieux mouillées par l’eau (θ = 0°, 
WSL ≈ 145 mN.m-1) que les matériaux de références (θ ≈ 50°, WSL ≈ 120 mN.m-1). On 
s’attend donc à trouver un ratio VR,P plus faible et une pente Pp plus importante pour les billes 
de verre.  
o Résistance au malaxage : Selon Rumpf (équation 28, page 31), la résistance à la 
traction augmente si l’angle de mouillage diminue (Rumpf, 1972 ; Pierrat, 1998 ; Pietsch, 
1991). Ceci favorise donc l’augmentation de la résistance au mélange des billes de verre par 
rapport aux solides de références qui présentent un angle de contact plus élevé.  
Cependant, la loi de Rumpf prend aussi en compte la porosité inter-particulaire. Cette porosité 
est facilement identifiable à l’état initial (sec). Au cours du mélange, son évolution (dilatation 
ou densification) dépend de la nature du matériau et de la procédure de malaxage. Des 
mesures de porosité seront donc réalisées sur des échantillons prélevés en cours de malaxage 
pour évaluer ces aspects.  
Enfin, le modèle de Rumpf ne prend pas en compte l’aspect frictionnel et l’influence de la 
morphologie des particules. Les indices de sphéricité moyens des calcaires et des ciments 
(iV50 ≈ 0,7) sont inférieurs à ceux des billes de verres (iV50 ≈ 0,95). Ils induisent une 
morphologie moins sphérique et une part frictionnelle plus importante pour les matériaux de 
référence (Schulze, 2008). Ceci favorise l’augmentation de la résistance au mélange des 
calcaires (ou des ciments) par rapport aux billes de verre.  
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o Les propriétés des calcaires et des ciments sont assez similaires (angle de mouillage, 
indice de forme). La principale différence se situe au niveau de la réactivité avec l’eau. Le 
calcaire est inerte alors que le ciment est réactif. L’analyse des résultats permettra de savoir si 
la réactivité du milieu granulaire est un facteur influent, notamment pour des temps de 
malaxage courts (inférieurs à 15 minutes).  
 
2.1. Cinétique de mouillage 
 
Le ratio volumique correspondant au début du régime pendulaire « VR,P » et la pente « Pp » 
de ce régime permettent d’obtenir des informations sur la cinétique de distribution du liquide 
au sein d’un milieu granulaire. Ces deux paramètres ont été déterminés et comparés pour tous 
les solides. 
 
2.1.1. Ratio volumique liquide/solide du début de régime pendulaire 
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 figure 33. Évolution du ratio volumique « Liquide/Solide » correspondant au début du régime pendulaire : 
Représentation en fonction du diamètre moyen des particules  
 
« VR,P » a été représenté en fonction du diamètre moyen des particules (figure 33) pour les 
trois matériaux. « VR,P » augmente avec une diminution du diamètre moyen des particules. 
Ceci est dû à l’augmentation de la surface spécifique des particules que le liquide doit 
recouvrir avant de former les ponts liquides. L’augmentation de la taille des particules 
améliore donc la cinétique de mouillage grâce à une diminution de la surface spécifique des 
particules, quelle que soit la nature du matériau. On remarque cependant que pour des 
diamètres moyens équivalents, le « VR,P » des billes de verre est inférieur à celui du calcaire. 
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Ce résultat est en accord avec les mesures d’angle de contact (chap. II – 3.1.5., page 62) et 
montre que les billes de verre sont plus mouillantes que les calcaires. 
 
2.1.2. Pente du régime pendulaire 
 
 La pente Pp des billes de verre est supérieure à celle des matériaux de référence, quel que soit 
le diamètre moyen (figure 34). Ceci confirme le fait que les billes de verre sont mouillées plus 
rapidement que les calcaires et les ciments. D’autre part, la croissance linéaire de cette 
cinétique de mouillage avec l’inverse du diamètre moyen montre que la diminution de la taille 
des particules améliore la vitesse de formation des ponts liquides. Pour les matériaux de 
référence, la pente du régime pendulaire est indépendante de la taille des particules. Ce 
résultat montre que la diminution du diamètre moyen des calcaires et des ciments ralentit la 
cinétique de mouillage, et par conséquent la distribution du liquide au sein du lit granulaire.  
 
0
5
10
15
20
25
30
35
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3
1 / dv50 (µm-1)
P
e
n
te
 d
u
 r
é
g
im
e
 p
e
n
d
u
la
ir
e
 
"P
p
" 
(A
/k
g
)
Billes de Verre Calcaires Ciments
 
 figure 34. Évolution de la pente du régime pendulaire en fonction de l’inverse du diamètre moyen des 
particules  
  
2.1.3. Conclusion 
 
L’évolution des grandeurs « VR,P et Pp » , pour différentes tailles de particules, montre une 
meilleure cinétique de mouillage des billes de verre par rapport aux calcaires et aux ciments. 
Pour les billes de verre, la diminution du diamètre moyen granulaire exerce deux effets 
contraires. D’une part, elle ralentit la cinétique de mouillage lors des premiers instants du 
malaxage en augmentant la surface spécifique du solide, et d’autre part elle améliore la vitesse 
de formation des ponts liquides. 
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Pour les matériaux de référence (calcaires et ciments), l’indépendance de « Pp » avec la taille 
des grains, montre une mauvaise distribution du liquide pour les fines particules (dV50 < 100 
µm). 
 
2.2. Résistance au malaxage : Intensité et énergie dépensées 
 
Le malaxage d’un matériau modèle (billes de verre) et de deux matériaux de référence 
(calcaires et ciments) a permis d’étudier l’influence des propriétés du solide sur la résistance 
au mélange. Pour chaque type de poudres, plusieurs lots présentant des diamètres moyens 
différents ont été utilisés. Une gamme de taille comprise entre 3 et 540 microns a été 
couverte. La mesure de la dépense en intensité a été utilisée pour caractériser le comportement 
en malaxage en fonction de la quantité de liquide (figures 30, 31 et 32) ajoutée 
progressivement (40 ml.min-1). L’intensité spécifique moyenne du régime funiculaire « IM,F », 
l’intensité spécifique correspondant au pic capillaire « IM,C » et l’énergie spécifique « EM » ont 
été représentées pour les trois matériaux en fonction de l’inverse du diamètre moyen (figures 
35 et 36). Le choix du diamètre moyen a été fait en se basant sur le modèle de Rumpf, pour 
lequel la résistance à la traction est proportionnelle à l’inverse du dV50 (équations 26-29, 
pages 30 et 31). 
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 figure 35. Représentation de l’intensité dépensée lors du malaxage de différents matériaux en fonction de 
l’inverse du diamètre moyen des particules (dV50) et pour les états funiculaire et capillaire 
 
La représentation de l’intensité spécifique des régimes funiculaire et capillaire (figure 35) met 
en évidence cinq points majeurs : 
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o Les intensités spécifiques, relevées aux niveaux des régimes funiculaire et capillaire des 
calcaires et des ciments, s’alignent sur les mêmes courbes. 
Les propriétés des calcaires et des ciments sont assez similaires (angle de mouillage, indice de 
forme). Cependant, le calcaire est inerte vis-à-vis de l’eau alors que le ciment présente une 
réactivité d’hydratation. Ce comportement similaire montre que la réactivité du ciment ne 
joue pas un rôle important pour des temps inférieurs à 15 minutes (durée approximative d’un 
essai de malaxage).  
o L’intensité augmente de façon linéaire avec l’inverse du diamètre moyen.  
Pour les billes de verre, l’évolution de « IM,F » et « IM,C » est linéaire dans tout le domaine de 
tailles des particules. Cependant, les droites ne passent pas par l’origine (IM (1/dV50 = 0) = 0,38 
A.kg-1) et ne respectent donc pas complètement le modèle de Rumpf selon lequel la résistance 
à la traction est proportionnelle à l’inverse du diamètre moyen. Cette différence avec la loi de 
Rumpf montre que les conditions dans lesquelles s’inscrit ce modèle ne sont pas toutes 
réunies. Le malaxage est réalisé dans un régime dynamique alors que le modèle de Rumpf 
s’inscrit dans un régime statique. D’autre part, l’écart à l’origine dépend aussi de la résistance 
au malaxage du milieu sec (IM (état sec) = 0,18 A.kg-1). Cette valeur est prise en compte dans la 
mesure de l’intensité présentée sur la figure 35. 
Pour les calcaires et les ciments, IM,C progresse linéairement avec l’inverse du diamètre 
moyen pour les particules inférieures à 100 microns. Et comme pour les billes de verre, la 
partie linéaire ne passe pas par l’origine. Les distributions granulométriques des matériaux de 
référence sont plus larges que celles des billes de verre et les particules sont moins sphériques. 
Ceci explique que la loi de Rumpf n’est pas applicable à ce stade. 
o L’intensité spécifique du régime funiculaire « IM,F » des calcaires et des ciments reste 
constante si le diamètre moyen des particules diminue (pour dV50 < 100 µm).  
La résistance au malaxage devrait augmenter car la diminution du diamètre moyen des 
particules s’accompagne de l’augmentation du nombre de ponts liquides et de la force de ces 
liens par rapports à la force gravitationnelle. La stabilité du signal est le signe d’une 
diminution du nombre de ponts liquides et/ou de l’espacement des particules lorsque le dV50 
diminue. Ceci correspond à l’augmentation de la porosité inter-particulaire et/ou à une 
mauvaise distribution du liquide au sein du lit de particules. Des mesures de porosités seront 
réalisées pour valider ce point (chap. III - 2.2.1.2., page 81). 
o Un écart d’intensité est observé entre les billes de verre et les matériaux de références 
(calcaires et ciments).  
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Cet écart est lié aux différences de propriétés de ces matériaux (angle de mouillage, indice de 
sphéricité, porosité inter-particulaire, rugosité). 
o Un écart d’intensité est observé entre les régimes funiculaire et capillaire de chaque 
matériau.  
Pour ces deux états, la quantité de liquide présente au sein du squelette granulaire n’est pas la 
même. D’autre part, la porosité inter-particulaire évolue probablement au cours du malaxage 
et avec la quantité de liquide. Nous verrons que la porosité inter-granulaire joue un rôle 
important dans cette différence (chap. III - 2.2.3., page 86). 
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 figure 36. Énergie spécifique « EM » dépensée au cours du malaxage  
 
L’évolution de l’énergie spécifique de malaxage en fonction de l’inverse du diamètre moyen 
(figure 36) permet de confirmer certains des points précédents : 
o Les symboles correspondant aux calcaires et aux ciments présentent la même évolution. 
Ceci confirme la faible influence de la réactivité du ciment sur la résistance au malaxage, pour 
des temps inférieurs à 15 minutes (durée approximative d’un essai de malaxage).  
o Une croissance linéaire de l’énergie est observée pour les fines particules (< 30 µm). 
o Une évolution non linéaire est observée pour les particules plus grosses (> 30µm). 
Pour les billes de verre, l’énergie spécifique augmente avec l’inverse du dV50.  
Pour les calcaires, l’énergie augmente avec l’inverse du dV50 pour les particules supérieures à 
100 microns, puis chute entre 100 et 30 microns. Cette diminution de l’énergie correspond à 
la stabilisation de l’intensité spécifique « IM,F » du régime funiculaire (figure 35).  
 
L’expression de l’énergie relative de malaxage « ER » (ratio de l’énergie d’un régime de 
saturation (EM,F ou EM,C) sur l’énergie totale « EM ») peut être utilisée en complément (figure 
100 µm 
30 µm 
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37). Elle donne la part énergétique (%) dépensée au cours d’un régime de saturation. Pour les 
deux régimes, funiculaire (ER,F) et capillaire (ER,C), la représentation de cette énergie relative 
en fonction de l’inverse du diamètre moyen met en évidence deux points importants : 
o Pour les particules supérieures à 100 microns, la dépense énergétique du malaxage est 
conditionnée majoritairement par le régime funiculaire (50 % de EM < EM,F < 75 % de EM). 
o Pour les particules inférieures à 100 microns, l’énergie dépensée est conditionnée de 
façon à peu près similaire par les régimes funiculaire et capillaire qui représentent à eux deux 
80 % de l’énergie totale dépensée pendant le malaxage.   
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 figure 37. Énergie spécifique relative de malaxage des régimes funiculaire (ER,F) et capillaire (ER,C) 
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 figure 38. Énergie spécifique de malaxage des régimes funiculaire  (EM,F) et capillaire (EM,C) 
 
L’évolution de l’énergie spécifique des régimes funiculaire « EM,F » et capillaire « EM,C » en 
fonction de l’inverse du diamètre moyen (figure 38) confirme que la chute d’EM entre 100 et 
30 microns observée sur la figure 36 provient du régime funiculaire.  
100 µm 
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D’autre part, quel que soit le matériau,  EM,F  se stabilise pour les particules inférieures à 30 
microns. Inversement, l’EM,C des trois matériaux augmente progressivement avec l’inverse du 
dV50. Le régime capillaire n’est donc pas responsable de la chute de l’énergie observée sur la 
figure 36. 
Dans les parties suivantes, nous montrerons que : 
o La stabilité de la dépense en intensité du régime funiculaire est due à une détérioration 
de la distribution du liquide et à l’augmentation de la porosité inter-particulaire lorsque le 
diamètre moyen diminue (cas des ciments et des calcaires). 
o L’écart d’intensité dépensée entre les billes de verre et les matériaux de références 
provient de leur différence de morphologie (forme, rugosité), les billes de verre étant plus 
sphériques (iV50 ≈ 0,95) que les calcaires et les ciments (iV50 ≈ 0,7). 
o L’écart d’intensité entre les régimes funiculaire et capillaire est dû à la différence de 
porosité inter-particulaire entre les deux états, le milieu granulaire étant plus dense dans le 
régime capillaire que dans le régime funiculaire. 
 
2.2.1. Régimes funiculaires des calcaires et ciments 
 
Afin d’étudier la stabilité de l’intensité du régime funiculaire des calcaires et des ciments avec 
le dV50, différents essais ont été réalisés afin de valider ou non la mauvaise distribution du 
liquide et une augmentation de la porosité inter-granulaire lorsque le diamètre moyen des 
particules diminue. 
 
2.2.1.1. Arrêt du débit en cours de malaxage 
 
Afin d’évaluer la distribution du liquide au sein du matériau et la porosité inter-granulaire des 
calcaires, le débit de liquide a été arrêté dans le régime funiculaire (au milieu et à la fin) des 
billes de verre 1 et du calcaire 3 (figure 39), et le malaxage a été poursuivi pendant 20 
minutes. L’évolution de l’intensité, après l’arrêt du débit, a été observée. La réponse attendue 
est une augmentation pour le calcaire et un comportement stable pour les billes de verre. La 
croissance de la résistance au mélange avec le temps de malaxage correspond à  
l’amélioration de l’homogénéité liquide/solide, et/ou à l’augmentation de la compacité du lit 
granulaire (Luukkonen, 1999). 
Par ailleurs, pour les deux matériaux, des mesures de porosité ont été réalisées juste après 
avoir arrêté le débit de liquide et après 20 minutes de malaxage (tableau 6).  
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Ces mesures ont été réalisées sur plusieurs échantillons prélevés à l’aide de trois emporte-
pièces (1570, 2260 et 9120 mm3), chaque volume (VT,E) permettant de réaliser trois 
prélèvements. Chaque échantillon a été placé dans une étuve (100°C pendant 24 heures) et la 
porosité ε a été déterminée en utilisant la formule suivante  : 
,
1
.
S
T E S
m
V
ε
ρ
= −
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- mS : Masse sèche d’un échantillon (g) 
- ρS : Masse volumique vraie du solide (g.cm-3) 
- VT,E : Volume de l’emporte-pièce (cm-3) 
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 figure 39. Évolution de l’intensité dépensée après avoir arrêté le débit de liquide en cours de malaxage 
dans le régime funiculaire : comparaison des résultats obtenus sur calcaire 3 et sur billes de verre 1 
 
tableau 6. Porosités inter-particulaires d’échantillons sechés, prélevés en cours de malaxage juste après avoir 
arrêté le débit de liquide, et après 20 minutes de malaxage sans addition de liquide 
 Milieu de l’état funiculaire Fin de l’état funiculaire 
 Temps après avoir arrêté le débit de liquide  (min.) 
 ε à t = 0 ε à t = 20 ε à t = 0 ε à t = 20 
Porosité du calcaire 3 (%) 75 ± 3 74 ± 2 68 ± 4 42 ± 3 
Porosité des BDV 1 (%) 59 ± 6 - 54 ± 3 54 ± 4 
 
o Pour un arrêt du débit au milieu du régime funiculaire, l’intensité et la porosité du 
calcaire sont identiques après l’arrêt du débit et 20 minutes plus tard. Dans ce cas, il n’y a pas 
assez de liquide dans le milieu granulaire pour observer un effet de l’arrêt du débit de liquide.  
o Pour un arrêt du débit vers la fin du régime funiculaire, l’intensité et la compacité du 
calcaire augmentent au cours du malaxage, une fois le débit de liquide arrêté. Ceci montre que 
la distribution du liquide n’est pas optimale en fin de régime funiculaire, lorsque le liquide est 
ajouté de façon progressive. Un temps de malaxage supplémentaire permet d’améliorer la 
distribution du liquide, et en conséquence,  l’intensité et la compacité. 
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o Pour les billes de verre, après un arrêt du débit, au milieu ou à la fin du régime 
funiculaire, l’intensité dépensée et la porosité restent constantes. Ce résultat montre que, 
contrairement aux calcaires, les billes de verre n’ont pas besoin de plus de temps pour 
améliorer la répartition du liquide au sein du milieu granulaire et atteindre la compacité 
maximale.  
Ces premiers résultats sont en accord avec les hypothèses proposées pour expliquer la stabilité 
de l’intensité des calcaires avec le dV50, en régime funiculaire. Dans cet état, la distribution 
du liquide semble incomplète. D’autre part, la porosité du milieu granulaire est très 
importante (≈ 70 %) et diminue avec le temps de malaxage (une fois le débit de liquide 
arrêté). Nous montrerons dans la partie suivante que la porosité inter-granulaire du régime 
funiculaire augmente lorsque le diamètre moyen des calcaires diminue. 
 
2.2.1.2. Porosité inter-granulaire au cours du malaxage 
 
L’influence des arrêts d’alimentation du liquide a été complétée par des mesures de porosité 
afin d’évaluer la porosité inter-particulaire en cours de malaxage, et de mettre en évidence une 
augmentation de la porosité inter-granulaire lorsque le diamètre moyen des calcaires et des 
ciments diminue, notamment dans le régime funiculaire.  
Ces mesures de porosités ont été réalisées sur des échantillons (billes de verre, calcaires et 
ciments) prélevés au cours du malaxage, de l’état sec à l’état capillaire. Le protocole utilisé 
est celui présenté précédemment (chap. III - 2.2.1.1., page 79). 
Afin d’utiliser des ratios volumiques liquide/solide correspondant à des états de saturation 
équivalents pour les différents matériaux, nous avons utilisé une quantité de liquide 
adimensionnelle Π ( Leuenberger, 2001, 2009)  : 
,
, ,
R R P
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- VR : Ratio volumique liquide /solide correspondant au prélèvement 
- VR,P : Ratio volumique liquide /solide correspond au début du régime pendulaire 
- VR,C : Ratio volumique liquide /solide correspond au pic capillaire 
 
La proportion d’eau présente dans chaque échantillon est calculée grâce à la différence des 
masses humide et sèche. Pour chaque échantillon, cette proportion correspond à la quantité 
d’eau ajoutée au cours du malaxage. Ceci montre que le liquide est distribué de façon 
homogène dans le bol et à l’échelle de nos échantillons. Cependant, une inhomogénéité à 
Chapitre III. Malaxage en Régime Dynamique 
 82 
l’échelle des agglomérats est possible. Les valeurs de porosités sont représentées en fonction 
de la quantité de liquide adimensionnelle pour nos trois matériaux sur les figures 40, 41 et 42. 
o Les trois matériaux présentent des comportements similaires :  
Le passage de l’état sec (Π = 0) à l’état humide (Π = 0,1) est caractérisé par une augmentation 
de la porosité. Elle se stabilise ensuite dans l’état funiculaire (0,1 < Π < 0,75), puis chute en 
entrant dans le régime capillaire. D’autre part, la porosité déterminée dans le régime 
funiculaire augmente si le diamètre moyen des particules diminue.  
Ces observations sont en accord avec certains travaux similaires (Feng C.L., 1998, 2000 ; Yu, 
2003) réalisés sur des billes de verre, de l’état sec au régime funiculaire. Dans le régime 
pendulaire, la formation des ponts liquides diminue la liberté de mouvement des particules. 
Ceci se traduit par une augmentation de la porosité dont l’amplitude augmente si la taille des 
particules diminue, l’importance des forces capillaires étant accentuée par rapport à la gravité.  
o Des différences sont aussi observées entre les trois matériaux  :  
Pour les plus grosses particules (billes de verre, calcaire 5-A et 5-B), la porosité initiale (à 
l’état sec) est identique à la porosité finale (état capillaire). Elle est plus importante pour les 
calcaires que pour les billes de verre car les particules de calcaire sont moins sphériques 
(Cumberland, 1987).  
Par contre, pour les particules plus fines (calcaires et ciments), la porosité initiale (état sec) est 
plus importante que la porosité de l’état capillaire. Ceci est dû à la présence de forces de Van-
Der-Waals à l’état sec, importantes pour les particules fines (dV50 < 100 µm). Ces forces 
attractives provoquent une diminution de la liberté de mouvement des particules et une 
augmentation de la porosité de l’empilement (Feng C.L., 1998 ; Yu, 2003 ; Feng J.Q., 2003). 
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 figure 40. Porosité inter-particulaire d’échantillons de billes de verre humides prélevés en cours de 
malaxage : Evolution représentée en fonction de la quantité de liquide 
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 figure 41. Porosité inter-particulaire d’échantillons de calcaires humides prélevés en cours de malaxage : 
Evolution représentée en fonction de la quantité de liquide 
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 figure 42. Porosité inter-particulaire d’échantillons de ciments humides prélevés en cours de malaxage : 
Evolution représentée en fonction de la quantité de liquide 
 
Toutes ces mesures confirment notre hypothèse proposée initialement pour expliquer la 
stabilité de l’intensité du régime funiculaire des calcaires et des ciments avec le dV50. Elles 
permettent de mettre en évidence une augmentation de la porosité inter-granulaire lorsque le 
diamètre moyen diminue. Les porosités atteintes pour le régime funiculaire des calcaires et 
des ciments sont très importantes (entre 70 et 80 %). Elles provoquent un espacement des 
particules, et la diminution des forces inter-particulaires lorsque le diamètre moyen diminue. 
Enfin, ces mesures montrent que la compacité du lit granulaire évolue au cours du malaxage. 
Cette compacité dépend de la quantité de liquide présente dans le milieu et influence la 
résistance au malaxage (énergie dépensée). C’est donc un paramètre important, à prendre en 
compte pour la suite de l’étude.  
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2.2.2. Écart en régime capillaire entre un matériau modèle et deux matériaux de référence 
 
La représentation de la dépense en intensité de malaxage, en fonction de l’inverse du diamètre 
moyen des particules, met en évidence un écart important d’intensité (figure 35) entre les 
billes de verre et les matériaux de références (ciments et calcaires), notamment au niveau de 
l’état capillaire. Cet écart provient des différences de propriétés entre ces solides. 
La loi de Rumpf de la résistance à la traction « σC » d’un milieu granulaire à l’état capillaire 
(Pierrat, 1995) a été utilisée pour représenter la dépense en intensité et évaluer les propriétés 
influentes : 
,
cos( ).(1 )
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- a’ : Constante 
- S : Taux de saturation 
- γL : Tension superficielle du liquide (mN.m-1) 
- (1-ε)/ε : Porosité relative 
- cos(θ).γL : Terme lié à la cohésion capillaire 
 
Le phénomène de traction au sein d’un milieu granulaire (ou d’un agglomérat) est schématisé 
sur la figure 43.  
 
 
 figure 43. Phénomène de traction au sein d’un milieu granulaire 
 
La loi de Rumpf a été utilisée car elle intègre plusieurs propriétés des poudres comme le 
diamètre moyen (dV50), l’angle de mouillage avec l’eau (θ), et la porosité du squelette 
granulaire (ε).  Parallèlement à ces propriétés des poudres, ce modèle met en valeur l’effet de 
la porosité relative ainsi que la notion de cohésion capillaire.  
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Les mesures de porosités déterminées pour l’état capillaire (εCAP), et présentées dans la partie 
précédente (chap. III - 2.2.1.2., page 81) ont été utilisées, tout comme les valeurs d’angles de 
contacts solide/liquide présentées dans le chapitre II (3.1.5., page 62).  
Nous nous sommes inspirés de cette loi pour exprimer l’intensité spécifique (figure 44) selon 
la fonction suivante : 
(1 ) cos( )
.
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ε θ
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 figure 44. Intensité maximale IM,C (régime capillaire) dépensée au cours du malaxage des  billes de verre, 
des calcaires et des ciments  : Représentation en fonction des propriétés des poudres présentes dans le modèle 
de Rumpf 
 
Les évolutions de l’intensité spécifique en fonction du terme inspiré du modèle de Rumpf 
(figure 44) sont similaires a celles représentées en fonction de l’inverse du diamètre moyen 
(figure 35). Pour les billes de verre, l’évolution est linéaire et coupe l’axe des ordonnées pour 
une intensité spécifique légèrement supérieure à zéro (0,38 A/kg). Pour les solides de 
référence, l’allure est linéaire à partir d’une valeur de l’abscisse supérieure à 0,01. 
Cette représentation ne permet pas de réduire l’écart d’intensité déjà observé entre les billes 
de verre et les matériaux de référence sur la figure 35 (IM = f(1/dV50). Ce résultat montre que 
l’angle de mouillage et la porosité inter-particulaire ne sont pas les paramètres responsables 
de cette différence d’intensité dépensée.  
D’autre part, le modèle de Rumpf ne prend pas en compte la morphologie des particules 
(indice de forme, rugosité) et les propriétés frictionnelles qui en résultent. La forme des 
particules affecte les propriétés d’écoulement, et un milieu granulaire constitué de particules 
sphériques s’écoule plus facilement qu’un mélange de particules non sphériques (Schulze, 
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2008). La différence de forme doit donc influencer la résistance au cisaillement d’un milieu 
granulaire humide et la part frictionnelle des interactions entre particules. Selon Leuenberger 
(2001, 2009), l’énergie spécifique dépensée au cours du procédé d’agglomération humide est 
proportionnelle à la résistance à la traction, mais aussi au coefficient de friction. Les billes de 
verre sont plus sphériques (iV50 ≈ 0,95) que les deux autres matériaux (iV50 ≈ 0,7). La 
différence d’intensité dépensée doit provenir de la part frictionnelle mise en jeu au cours du 
malaxage, plus importante pour les matériaux de référence que pour les billes de verre. 
Afin d’investiguer l’effet de la morphologie (indice de forme) et de la part frictionnelle, des 
essais de cisaillement en régime quasi-statique ont été réalisés sur des billes de verre et des 
calcaires (chap. IV - 4.2., page 132). Les résultats obtenus permettent de comparer les 
coefficients de friction de ces deux matériaux, à l’état sec et humide (régime funiculaire). Ils 
sont en accord avec les conclusions de ce chapitre (régime dynamique). 
 
2.2.3. Écart entre les régimes funiculaire et capillaire 
 
La représentation de la dépense en intensité des régimes funiculaire et capillaire, en fonction 
de l’inverse du diamètre moyen des particules, met en évidence un écart d’intensité entre ces 
deux états (figure 35). Cet écart est dû à une forte augmentation de la dépense en intensité lors 
du passage de l’état funiculaire (plateau) au régime capillaire (pic).  
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 figure 45. Dépenses en intensité relevées au cours du malaxage de billes de verre dans l’état funiculaire 
(IM,F) et en régime capillaire (IM, C) : Représentation en fonction de l’inverse du diamètre moyen 
 
L’apparition de ce pic capillaire correspond à une forte densification du milieu granulaire 
(chap. III. - 2.2.1.2., page 81). Afin de quantifier l’influence de la porosité inter-granulaire sur 
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l’amplitude du pic capillaire, la dépense en intensité des billes de verre (régimes funiculaire et 
capillaire) a été représentée en fonction de l’inverse du dV50 (figure 45), puis en fonction de 
l’inverse du dV50 et de la porosité relative « (1-ε)/ε » (figure 46) présente dans la loi de 
Rumpf (équation 50, page 84).  
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 figure 46. Dépenses en intensité relevées au cours du malaxage de billes de verre dans l’état funiculaire 
(IM, F) et en régime capillaire (IM, C)  : Représentation en fonction du diamètre moyen et de la porosité inter-
particulaire  
 
La figure 45 représente deux évolutions linéaires de type « y = a*(1/dV50) + b ». b correspond 
à l’intensité spécifique pour 1/dV50 = 0. Sa valeur dépend en partie de la résistance au 
malaxage du milieu sec (voir chap. III - 2.2. page 75). La pente de chaque droite « a » 
correspond à un régime de mouillage et augmente lors du passage du régime funiculaire au 
régime capillaire. 
L’introduction de la porosité relative en abscisse permet de réunir les valeurs d’intensité des 
régimes funiculaire et capillaire sur une même droite (figure 46). Ce résultat montre que 
l’intensité dépensée au cours du malaxage évolue avec la porosité inter-particulaire. Dans le 
cas des billes de verre, la densification du milieu granulaire, lors du passage de l’état 
funiculaire au régime capillaire, est responsable de l’apparition et de l’amplitude du pic 
capillaire. 
La même méthode a été utilisée pour le cas des calcaires (figure 47). L’introduction de la 
porosité relative en abscisse permet de réunir les valeurs d’intensité des régimes funiculaire et 
capillaire sur une même droite, mais uniquement pour des diamètres moyens supérieurs à 100 
µm. Ce résultat montre que pour des particules de calcaire dont le diamètre moyen est 
inférieur à 100 µm, la densification du milieu granulaire dans le régime capillaire ne permet 
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pas, à elle seule, d’expliquer l’apparition et l’amplitude du pic capillaire. D’autres 
phénomènes interviennent tel que la mauvaise répartition du liquide dans le régime 
funiculaire (Chap. III - 2.2.1., page 79). 
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 figure 47. Dépenses en intensité relevées au cours du malaxage de calcaires dans l’état funiculaire (IM, F) 
et en régime capillaire (IM, C)  : Représentation en fonction du diamètre moyen et de la porosité inter-
particulaire  
 
2.2.4. Conclusion 
 
L’utilisation de trois matériaux (billes de verre, calcaires et ciments), possédant des propriétés 
différentes, a permis d’étudier l’influence des propriétés des poudres sur le bilan des forces en 
présence et donc sur la réponse en malaxage (la dépense en intensité).  
Les signaux de la dépense en intensité ont été utilisés pour obtenir différentes informations :  
o Cinétique de saturation du lit granulaire par l’eau  
o Résistance au mélange et contraintes liées aux états de saturation (pendulaire, 
funiculaire, saturation) 
Les mesures du ratio volumique liquide/solide correspondant au début du régime pendulaire 
VR,P et de la pente du régime pendulaire Pp, pour différentes tailles de particules, montrent 
une bonne cinétique de mouillage des billes de verre par rapport aux calcaires et aux ciments. 
On retrouve ces mêmes résultats de mouillabilité à l’échelle du grain (essais d’angle de 
contact, chap. II - 3.1.5., page 62). 
L’intensité spécifique des régimes funiculaire et capillaire en fonction de l’inverse du 
diamètre moyen a mis en évidence plusieurs points : 
o L’intensité augmente de façon linéaire avec l’inverse du diamètre moyen.  
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Cependant, les droites ne passent pas par l’origine car les conditions pour lesquelles le modèle 
de Rumpf s’applique ne sont pas toutes respectées : le procédé de malaxage est réalisé dans 
un régime dynamique et les matériaux de référence (calcaires et ciments) présentent des 
distributions granulométriques larges et des particules non sphériques.  
o Un écart d’intensité est observé entre les billes de verre et les matériaux de référence. 
Afin d’évaluer les propriétés des poudres responsables de cet écart, la dépense en intensité du 
régime capillaire IM,C a été représentée en fonction d’un terme (issue de la loi de Rumpf) qui 
intègre plusieurs propriétés des poudres (diamètre moyen, angle de mouillage avec l’eau, 
porosité inter-granulaire de l’état capillaire) : 
(1 ) cos( )
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Cette représentation ne présente pas de réduction de l’écart entre les matériaux modèles et les 
matériaux de référence. Ce résultat montre que les propriétés prises en compte ne sont pas 
responsables de cette différence d’intensité. Nous verrons dans le chapitre suivant (régime 
quasi-statique) que la forme des particules et les interactions frictionnelles permettent 
d’expliquer ce phénomène. 
o Pour les calcaires et les ciments, l’intensité de malaxage dépensée au cours du régime 
funiculaire reste stable si  le diamètre moyen des particules diminue. 
Contrairement aux billes de verre, pour le calcaire 3, la distribution du liquide et la compacité 
ne sont pas optimales à la fin du régime funiculaire et peuvent être améliorées en augmentant 
le temps de malaxage. D’autre part, les mesures de porosité, réalisées sur des échantillons 
prélevés en cours de malaxage, montrent une augmentation de la porosité du régime 
funiculaire lorsque le diamètre moyen diminue.  
o L’intensité dépensée en fonction de l’inverse du diamètre moyen présente un écart entre 
les régimes funiculaire et capillaire de chaque matériau.  
Pour les billes de verre, cette dépense en intensité a été représentée en fonction d’un terme 
prenant en compte la porosité relative (en plus du  diamètre moyen dV50) : 
(1 ) 1
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Ceci permet de réunir les valeurs d’intensité des régimes funiculaire et capillaire sur une 
même droite. Ce résultat montre que la résistance au malaxage est fortement influencée par la 
porosité inter-particulaire. 
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L’ensemble de nos essais montrent l’impact des paramètres suivants sur le procédé de 
malaxage : diamètre moyen et morphologie granulaire, porosité inter-particulaire, angle de 
contact avec l’eau. Les paramètres les plus influents sont le diamètre moyen, la forme des 
particules et la porosité du lit granulaire. L’angle de contact entre l’eau et le solide apparaît 
moins important. 
 
3. Étude du mode d’addition du liquide 
 
Comme nous l’avons constaté précédemment, les régimes de saturation en liquide du milieu 
granulaire conditionnent la dépense énergétique de malaxage. Nous avons suivi les cinétiques 
de mouillage et le volume de liquide du régime pendulaire (Pp, VR,P) pour des alimentations 
liquides en continu. 
Ce mode d’addition du liquide influence le malaxage. Le liquide peut être ajouté 
progressivement (avec un débit constant), ou d’une façon discontinue (notée par à-coups).  
On se propose d’étudier ce mode d’addition du liquide. Nous montrerons que l’intensité 
dépensée lors un ajout de liquide progressif, peut être réduite avec une addition par à-coups, 
en adaptant le nombre d’additions et la quantité ajoutée lors de chaque introduction de 
liquide. 
La première partie de cette étude présente les résultats obtenus après un ajout instantané du 
liquide au début du malaxage. Diverses quantités de liquides ont été utilisées pour malaxer du 
calcaire 3 avec différents états de saturation (de l’état funiculaire à l’état sursaturé). La 
deuxième partie traite de l’addition du liquide en deux fois. Les quantités de liquides utilisées 
(volume 1 + volume 2) permettent aussi d’atteindre différents états de saturation. 
 
3.1. Addition instantanée du liquide  
 
3.1.1. Protocole 
 
Le liquide est ajouté en « un coup » après avoir malaxé la poudre sèche (calcaire 3) pendant 
100 sec. Le malaxage est maintenu jusqu’à la stabilité du signal d’intensité. Les quantités de 
liquide utilisées avec un mode d’addition en un coup, permettent d’atteindre dans la procédure 
standard (120 rpm ; ajout progressif du liquide : 40 ml par minute), différents états de 
saturation avant et après l’état capillaire (figure 48). Afin d’utiliser des quantités de liquide 
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comparables pour différents matériaux, la quantité de liquide adimensionnelle Π (équation 49, 
page 81) à été utilisée (Leuenberger, 2008) 
 
 
 figure 48. Intensité dépensée lors du malaxage du calcaire 3 mouillé avec une addition progressive du 
liquide (40ml/min) 
 
3.1.2. Évolution de la dépense en intensité 
 
L’évolution de la dépense en intensité obtenue pour un ajout instantané du liquide est 
représentée sur la figure 49. Après l’ajout du liquide à t = 100 sec., il y a apparition d’un pic 
d’intensité. Son amplitude augmente avec la quantité de liquide ajoutée si Π < 1. Elle diminue 
si Π > 1. Deux comportements sont observés si Π est supérieur ou inférieur à 1.  
Si Π < 1, après le pic initial à t = 100 sec., le signal se stabilise d’abord pour une intensité 
égale à celle obtenue lors d’un ajout progressif de la même quantité de liquide (procédure 
standard). Ensuite, le signal augmente progressivement au cours du temps de malaxage, et de 
façon plus importante si Π tend vers 1. L’état capillaire est d’ailleurs obtenu pour Π = 0,9, 
soit avec une quantité de liquide inférieure à celle nécessaire lors une addition progressive. 
Deux hypothèses sont proposées pour expliquer ce phénomène : 
o L’amélioration de la distribution du liquide au sein du milieu granulaire, 
o L’augmentation de la compacité du squelette granulaire. 
Si Π ≥ 1, après le pic initial traduisant, dans ce cas, le passage par l’état capillaire, l’intensité 
diminue progressivement et atteint un plateau d’autant plus faible que Π est important. 
Comme précédemment, ce phénomène caractérise une amélioration de la distribution du 
liquide au sein du milieu granulaire avec le temps de malaxage, et/ou une augmentation de la 
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compacité du squelette granulaire, ce qui revient à l’augmentation du taux de saturation (ratio 
des volumes liquide et poreux). 
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 figure 49. Intensité dépensée lors du malaxage du calcaire 3 mouillé d’un coup à t=100 sec. 
 
Afin d’étudier les hypothèses proposées, des mesures de porosité inter-granulaire ont été 
réalisées en suivant la méthodologie détaillée précédemment (chap. III -  2.2.1.1., page 79) 
Ces mesures ont été effectuées à partir d’échantillons humides (Π = 0,9 et 1,1) prélevés au 
début (n°1) et à la fin (n°2) des phénomènes mis en évidence (figure 50).  
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 figure 50. Intensité dépensée lors du malaxage du calcaire 3 mouillé d’un coup à t=100 sec. : Π = 0,9 et 
1,1 ; Prélèvements réalisés pour mesurer la porosité du lit granulaire 
 
Pour les deux quantités de liquide adimensionnelles utilisées (Π = 0,9 et 1,1), les résultats 
montrent que la porosité du squelette granulaire évolue peu entre les deux prélèvements. Pour 
Π = 0,9 et 1,1, les mesures sont identiques et présentent une porosité de 40 % pour le 
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prélèvement n°1 et une porosité de 38 % pour le prélèvement n°2. Ceci conforte l’hypothèse 
d’une amélioration de la distribution du liquide avec le temps de malaxage. D’autre part, les 
mesures de porosité réalisées au cours du malaxage du calcaire 3 (chap. III -  2.2.1.2., page 
81) montrent que la porosité minimale (atteinte dans le régime capillaire) est égale à 40 %. 
Ainsi, lors des prélèvements n°1, le milieu a déjà atteint sa porosité minimale. 
 
3.1.3. Évolution de la dépense énergétique 
 
L’énergie dépensée au cours du malaxage du calcaire 3 avec une addition instantanée du 
liquide a été comparée à celle obtenue avec une addition progressive (40 ml.min-1). Pour une 
valeur de Π donnée, l’énergie spécifique dépensée au cours du malaxage (EM) est déterminée 
en prenant en compte un temps de malaxage équivalent (EM(t), équations 74-75, page 147) 
pour l’addition progressive et l’addition instantanée. C’est le temps nécessaire pour ajouter la 
quantité de liquide correspondante à la valeur de Π donnée, avec un débit de 40ml.min-1. 
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 figure 51. Énergie dépensée pendant le malaxage du calcaire 3 : Évolution en fonction de la quantité de 
liquide adimensionnelle ajoutée instantanément ou de façon progressive 
 
Pour un état final sursaturé en liquide (Π = 1,3), les résultats (figure 51) montrent que 
l’addition instantanée du liquide permet de diminuer la dépense énergétique obtenue avec une 
addition progressive. Pour des quantités de liquide inférieures (Π < 1,3), l’addition 
instantanée génère une dépense énergétique plus importante qu’avec un ajout progressif. De 
plus, l’énergie augmente avec la quantité de liquide ajoutée.   
Cette dépense énergétique représente la difficulté du liquide à être distribué au sein du milieu 
granulaire :  
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o Pour une quantité de liquide permettant de sursaturer le milieu, l’ajout instantané 
nécessite moins d’énergie que l’addition au goutte-à-goutte car ce n’est pas le liquide qui est 
distribué, mais la poudre qui est dispersée au sein du liquide.  
o Pour une quantité de liquide ne permettant pas de sursaturer le milieu granulaire, l’ajout 
instantané rend la distribution du liquide plus difficile que lors d’une addition progressive. Et 
cette difficulté augmente avec la quantité de liquide à distribuer. 
 
3.1.4. Comportements observés pour d’autres matériaux 
 
En utilisant des quantités de liquide correspondantes à Π = 0,9, 1,1 et 1,3, des comportements 
identiques sont obtenus à 60 et 180 rpm, pour des tailles de calcaire différentes (calcaire 2 et 
4) et avec d’autres matériaux (billes de verre 1, ciment 1, micro mortier : 33 % (vol.) du sable 
de fontainebleau - 33 % (vol.) du ciment 1 - 33 % (vol.) du calcaire 1). Seul le phénomène 
observé pour Π = 0,9 sur le calcaire 3 est modifié : 
o Le régime capillaire est atteint plus rapidement si le diamètre moyen des particules 
diminue. 
o Le régime capillaire est atteint plus rapidement si la vitesse de rotation augmente. 
Cependant, la représentation des courbes en fonction du nombre de tours de pale montre que 
le pic est atteint pour le même nombre de rotations (environ 3000) quelle que soit la vitesse 
utilisée.  
o L’utilisation d’un solide, autre qu’un calcaire, ne permet pas d’observer ce phénomène. 
Après le pic initial (t = 100 sec.), le signal de l’intensité se stabilise et reste constant au cours 
du malaxage. Le régime capillaire n’est donc pas atteint. Les calcaires utilisés dans cette étude 
possèdent donc la capacité d’améliorer la distribution du liquide au sein du milieu solide, avec 
le temps de malaxage. 
 
3.1.5. Synthèse 
 
Si l’état final désiré correspond à un mélange granulaire sursaturé en liquide (Π = 1,3), l’ajout 
instantané du liquide permet de générer une dépense énergétique (EM) et une intensité (IM) 
plus faible qu’avec une addition progressive (diminution de 85 % de l’intensité maximale). 
Par contre, pour un taux de saturation plus faible (Π < 1,3), l’ajout instantané du liquide 
génère une dépense énergétique (EM) et une intensité IM,MAX supérieures à celles obtenues 
Chapitre III. Malaxage en Régime Dynamique 
 95 
avec une addition progressive. Dans ce cas, l’ajout instantané du liquide n’est pas le mode 
d’addition permettant de minimiser la dépense en intensité. 
 
3.2. Addition du liquide en deux fois 
 
3.2.1. Protocole 
 
La suite de l’étude concerne l’addition du liquide en deux fois (Π = Π1 + Π2) lors du 
malaxage du calcaire 3. La première quantité (Π1) correspond à un état de saturation situé 
avant le pic capillaire, la deuxième (Π2) permet de se situer dans le régime de la goutte et au-
delà (état fluide sursaturé en liquide). La première quantité de liquide a été ajoutée après avoir 
malaxé la poudre sèche pendant 100 sec. Après ce premier ajout, le malaxage a été maintenu 
pendant un temps, égal à celui permettant d’ajouter la même quantité de liquide avec une 
addition progressive (40 ml/min). La deuxième quantité de liquide a été ajoutée ensuite, et le 
malaxage encore maintenu comme précédemment. Ce protocole d’addition du liquide est 
schématisé sur la figure 52. 
 
Ajout Π1
« Identiques aux temps permettant d’ajouter Π1 ou Π2
avec une addition progressive du liquide (40 ml/mn) »
Temps (s)
100 s
Π1 : 1ère qté de liquide 
 Saturation avant le pic capillaire
Ajout Π2
Π2 : 2ème qté de liquide 
 Saturation après le pic capillaire
Arrêt du malaxage
Temps 1 Temps 2
 
 figure 52. Schéma du protocole d’un essai de malaxage avec addition du liquide en deux fois 
 
3.2.2. Quantité de liquide permettant d’atteindre un état sursaturé (Π1 + Π2 = 1,3) 
 
Afin de comparer les résultats avec ceux obtenus pour une addition instantanée du liquide, 
cette partie a été démarrée avec une quantité totale de liquide (Π1 + Π2) permettant d’atteindre 
un état sursaturé (Π = 1,3). Trois couples (Π1, Π2) ont été utilisés (figure 53).  
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 figure 53. Intensité dépensée lors du malaxage du calcaire 3 : 2 additions de liquide (Π1 +Π2 = 1,3) 
 
La première addition de liquide provoque un saut d’intensité d’autant plus important que la 
quantité de liquide ajoutée augmente. Ce pic d’intensité reste cependant inférieur à celui qui 
se produit lors du passage par l’état capillaire. Après le pic initial, le signal se stabilise pour 
une valeur d’intensité équivalente à celle générée lors d’un ajout progressif de la même 
quantité de liquide. La deuxième addition de liquide entraîne une diminution rapide et 
importante de l’intensité, quelle que soit la quantité d’eau introduite. Ce phénomène apparaît 
car la quantité de liquide ajoutée la deuxième fois sursature le milieu. Dans ce cas ce n’est pas 
le liquide qui est distribué dans le milieu granulaire, mais la poudre qui est dispersée au sein 
du liquide.  
Ainsi, pour une saturation finale correspondant à « Π = 1,3 », l’ajout du liquide en deux fois 
permet au système d’éviter le passage par la transition capillaire, ainsi que le pic d’intensité 
qui l’accompagne. D’autre part, la dépense énergétique globale peut être diminuée en 
minimisant Π1 et en augmentant Π2. Cependant, l’ajout du liquide en deux fois ne permet pas 
de diminuer autant la dépense énergétique qu’avec une addition instantanée.   
 
Les différences d’intensités, observées en fin de malaxage (une fois le signal stabilisé), 
montrent que le mode d’addition du liquide influence la qualité du mélange final. Ainsi, la 
possibilité de s’affranchir du passage par le pic capillaire et de diminuer la dépense en 
intensité, semble favoriser l’obtention d’un mélange final dont la rhéologie est beaucoup 
moins intéressante (diminution de la fluidité et de l’homogénéité). Même si l’étude 
rhéologique des mélanges finaux n’est pas le sujet de la thèse, c’est un point important qui fait 
partie des perspectives. 
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L’ajout d’eau a été réalisé de la même façon pour d’autres matériaux (billes de verre 1, ciment 
1, et micro mortier  : 33 % vol. du sable de fontainebleau - 33 % vol. du ciment 1 - 33 % vol. 
du calcaire 1) et des vitesses différentes (60 et 180 rpm). Des comportements identiques ont 
été obtenus. 
 
3.2.3. Quantité de liquide correspondant au régime de la goutte (Π1 + Π2 = 1,1) 
 
L’étude de l’influence d’une addition du liquide en deux fois a été poursuivie en utilisant une 
quantité d’eau totale correspondant à un état de saturation situé dans le régime de la goutte (Π 
= 1,1). Les évolutions de l’intensité dépensée au cours du temps de malaxage sont 
représentées sur la figure 54. 
 
 
 figure 54. Intensité dépensée lors du malaxage du calcaire 3  : 2 additions de liquide (1 < Π < 1,3) 
 
Pour le premier essai, le couple « Π1 = 0,5 - Π2 = 0,6 » a été utilisé. Le résultat a été comparé 
avec celui obtenu dans la partie précédente (3.2.2.) avec le couple « Π1 = 0,5 - Π2 = 0,8 » (Π 
= 1,3). La première quantité de liquide ajoutée lors de ces deux essais est identique. Ceci se 
traduit logiquement par des évolutions superposables des signaux de la dépense en intensité.  
Après l’addition de la deuxième quantité de liquide, un saut d’intensité apparaît pour Π2 = 0,6 
alors que le signal chute pour Π2 = 0,8. Le pic d’intensité correspond au passage par l’état 
capillaire. Son amplitude (3/4 de l’amplitude du pic capillaire obtenu avec une addition 
progressive) caractérise la difficulté du liquide a être distribué au sein du milieu granulaire. 
Contrairement à l’essai utilisant le couple « Π1 = 0,5 - Π2 = 0,8 », la quantité d’eau totale (Π 
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= 1,1) n’est pas suffisante pour disperser la poudre dans le liquide, et s’affranchir du passage 
par l’état capillaire. 
En gardant une quantité de liquide totale identique (Π = 1,1), l’amplitude du pic capillaire 
(obtenu avec le couple « Π1 = 0,5 - Π2 = 0,6 ») peut être réduite en diminuant Π2 et en 
augmentant Π1. Le meilleur résultat a été obtenu pour le  couple « Π1 = 0,8 - Π2 = 0,3 ». 
L’augmentation de Π1 entraîne une légère augmentation de l’amplitude du pic initial (à t = 
100 sec.), mais la diminution de Π2 permet de supprimer le pic capillaire.  
 
3.2.4. Dépense énergétique 
 
L’énergie dépensée au cours du malaxage (EM) du calcaire 3 avec une addition du liquide en 
deux coups (Π = 1,1 et 1,3) a été comparée à celles obtenues avec une addition progressive 
(40 ml.min-1) et une addition instantanée (tableau 7). Pour une valeur de Π donnée, l’énergie 
EM(t) a été déterminée en prenant en compte un temps de malaxage identique pour chaque 
mode d’addition du liquide : Le temps pris en compte est celui qui permet d’ajouter la 
quantité de liquide donnée de façon progressive (40 ml.min-1). 
 
tableau 7. Energie dépensée pendant le malaxage du calcaire 3 : Comparaison de différents modes d’addition 
du liquide (addition progressive de 40 ml.min-1, addition instantanée et addition en deux coups) pour Π = 1,1 et 
1,3  
Π Mode d’addition Π1 Π2 EM (KJ/Kg) 
Addition progressive 40ml.min-1 9.5 
Addition instantanée 1.3 0.0 3.0 
0.2 1.1 3.5 
0.5 0.8 6.2 
1.3 
Addition en deux fois 
0.85 0.45 11.5 
Addition progressive 40ml.min-1 10.4 
Adition instantanée 1.1 0.0 16.7 
0.5 0.6 12.6 
1.1 
Addition en deux fois 
0.8 0.3 11.2 
 
o Pour un état final sursaturé en liquide (Π = 1,3), l’addition du liquide en deux coups 
permet de disperser la poudre dans le liquide. Ceci se traduit par la diminution de la dépense 
énergétique obtenue avec une addition progressive. La dépense énergétique est d’autant plus 
faible que Π1 diminue et Π2 augmente. Cependant, l’addition instantanée reste le mode 
d’addition du liquide qui permet d’obtenir la dépense énergétique la plus faible car il permet 
de disperser la poudre dans le liquide le plus rapidement. 
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o Pour un état de saturation situé dans le  régime de la goutte (Π = 1,1), l’addition du 
liquide en deux coups permet d’obtenir une dépense énergétique plus faible qu’avec une 
addition instantanée. Dans ce cas, la quantité de liquide utilisée (Π = 1,1) ne permet pas de 
sursaturer le milieu granulaire. La dépense énergétique correspond à la difficulté du liquide à 
être distribué au sein du milieu granulaire. Elle augmente ainsi avec la quantité de liquide 
ajoutée mais elle peut être diminuée en fractionnant cette quantité (passage d’une addition 
instantanée à un ajout en deux fois) Cependant,  l’addition en deux fois ne permet pas de 
diminuer la dépense énergétique obtenue avec un ajout progressif du liquide. 
 
3.2.5. Synthèse 
 
Pour un mélange granulaire dont l’état final est situé dans le régime de la goutte (Π = 1,1), 
l’ajout du liquide en deux fois permet de diminuer la dépense en intensité maximale (pic 
capillaire) obtenue avec une addition progressive. Elle permet aussi d’obtenir une dépense 
énergétique du même ordre de grandeur.  
Ceci est réalisé en utilisant une première quantité de liquide supérieure à la deuxième, et qui 
correspond à une saturation située à la fin du régime funiculaire.  
 
3.3. Conclusion 
 
L’intensité et l’énergie de malaxage, dépensées lors d’une addition  progressive du liquide, 
peuvent être diminuées en modifiant ce mode d’addition. Ceci est réalisable en utilisant une 
addition instantanée ou par à-coups.   
Pour un état final sursaturé en liquide, l’addition instantanée du liquide est le mode qui 
permet d’obtenir les dépenses en énergie et en intensité les plus faibles (diminution de 85 % 
de l’intensité maximale). Ces dépenses permettent de caractériser  la difficulté du liquide à 
être distribué au sein du milieu granulaire. Dans ce cas où la quantité de liquide est très 
importante, l’ajout instantané nécessite moins d’énergie que l’addition au goutte-à-goutte car 
ce n’est pas le liquide qui est distribué, mais la poudre qui est dispersée au sein du liquide. 
Ceci permet au système de s’affranchir du passage par les différents états du mouillage. 
Pour un état final situé dans le régime de la goutte, l’intensité la plus faible est obtenue en 
ajoutant le liquide en deux fois. La première quantité correspond à un état de saturation situé 
avant le pic capillaire et la deuxième permet d’atteindre le régime de la goutte. Dans ce cas, 
les quantités de liquide utilisées lors des ajouts 1 et 2 ne sont pas assez importantes pour 
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sursaturer le milieu. Ainsi, après chaque addition, le saut d’intensité qui apparaît représente la 
difficulté du liquide à être distribué au sein du milieu granulaire. L’amplitude de chaque saut 
augmente avec le volume de liquide à disperser. Cependant, l’amplitude du saut 
correspondant au deuxième ajout de liquide est plus sensible à la quantité de liquide ajoutée 
car il correspond au passage par l’état capillaire. Ainsi, la dépense en intensité la plus faible 
est obtenue en utilisant une première quantité de liquide supérieure à la deuxième et 
correspondant à un état de saturation situé en fin de régime funiculaire.  
Pour un état de saturation final situé avant le pic capillaire, l’addition instantanée du 
liquide ne permet pas d’obtenir une dépense énergétique plus faible qu’avec une addition 
progressive. Un résultat intéressant est obtenu pour Π = 0,9. Après l’ajout du liquide, 
l’intensité augmente progressivement avec le temps de malaxage. Ce phénomène  permet 
d’atteindre l’état capillaire avec une quantité de liquide (Π = 0,9) moins importante que lors 
d’un ajout progressif de liquide (Π = 1). Ceci est dû à l’amélioration de la distribution du 
liquide au sein du lit granulaire avec le temps de malaxage.  
 
Pour les différents modes d’addition du liquide utilisés dans cette étude, des comportements 
identiques ont été obtenus à 60, 120 et 180 rpm, pour plusieurs tailles de calcaire (calcaire 2, 3 
et 4) et avec divers matériaux (billes de verre 1, ciment 1, micro mortier : 33 % (vol.) de sable 
de fontainebleau - 33 % (vol.) de ciment 1 - 33 % (vol.) de calcaire 1). Ceci montre que les 
comportements présentés sont généralisables. 
Seule l’augmentation progressive de l’intensité, observée pour Π = 0,9, ne se produit que pour 
les calcaires (calcaires 2, 3 et 4). Pour les autres matériaux cités précédemment, le signal 
énergétique reste stable.  
 
4. Effet d’un adjuvant « Glénium 27 »  
 
Afin d’étudier l’influence du Glénium 27 (super-plastifiant réducteur d’eau, chap. II, - 3.2.3., 
page 66) sur le comportement du milieu granulaire malaxé, sur la dépense en intensité et sur 
la porosité inter-particulaire, des essais de malaxage et des mesures de porosité en cours de 
malaxage ont été réalisés sur du calcaire 4. 
La figure 55 représente la dépense en intensité du calcaire 4 malaxé avec une addition 
progressive (40 ml/min) d’eau ultra-pure, ou contenant 0,1 et 0,2 % de Glénium 27 
(pourcentage massique de la masse du solide). Les résultats équivalents obtenus pour 0,1 et 
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0,2 % d’ajout de Glénium montrent qu’une quantité d’adjuvant correspondant à 0,1 % est 
suffisante pour obtenir un effet maximum du superplastifiant. Cette quantité a donc été 
retenue pour réaliser des mesures de porosité en cours de malaxage (figure 56). Le protocole 
utilisé est le même que celui présenté dans le chapitre III (2.2.1.1., page 79).  
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 figure 55. Dépense en intensité du calcaire 4 malaxé avec une addition progressive (40ml.min-1) d’eau 
ultra-pure et contenant 0,1 ou 0,2 % de Glénium 27 (pourcentage massique de la masse du solide à malaxer) 
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 figure 56. Évolution de la porosité inter-particulaire du calcaire 4 en cours de malaxage : Addition 
progressive (40ml.min-1) d’eau pure et contenant 0,1 ou 0,2 % de Glénium 27 (pourcentage massique de la 
masse du solide) 
 
Les résultats montrent que l’utilisation du Glénium 27 permet de diminuer la quantité de 
liquide à ajouter (diminution du ratio volumique liquide /solide correspondant au pic 
capillaire « VR,C » de 10 %) et donc le temps de malaxage sans modifier la dépense en 
intensité des régimes funiculaire et capillaire (IM,F et IM,C). L’effet dispersant du Glénium 27  
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permet de diminuer la porosité du milieu granulaire en cours de malaxage (figure 56). Ainsi, 
la quantité de liquide nécessaire pour remplir le volume poreux diminue, tout comme le temps 
de malaxage. Ceci entraîne une diminution de la dépense énergétique de malaxage (EM).  
Il est cependant étonnant de ne pas observer de modification d’IM,F et IM,C car la diminution de 
la porosité augmente la résistance à la traction d’une part (Pierrat, 1997), mais aussi la 
résistance au malaxage (chap. III - 2.2.3., page 86). Cependant, la mesure de la tension 
superficielle du liquide montre que celle-ci passe de 72 à 45 mN.m-1 après l’introduction du 
Glénium 27 dans l’eau (chap. II - 3.2.3., tableau 5, page 66). La diminution de la tension 
superficielle entraîne une diminution de la résistance à la traction (Pierrat, 1997) et de la 
résistance au malaxage. Ceci doit compenser l’augmentation due à la densification du milieu 
granulaire.  
 
Ces résultats montrent l’intérêt d’un adjuvant réducteur d’eau comme le Glénium 27. Tout en 
gardant une dépense en intensité constante, il permet de diminuer la porosité du lit granulaire,  
la quantité de liquide à ajouter, et le temps de malaxage. Ajouté au liquide de mouillage (ici 
c’est de l’eau), il permet donc de diminuer la dépense énergétique EM. 
 
5. Énergie de surface et viscosité des liquides 
 
Cette partie de l’étude a permis de mettre en évidence l’influence de deux propriétés des 
liquides sur la réponse en malaxage : 
o La tension superficielle 
o La viscosité 
Les signaux de la dépense en intensité ont été utilisés pour comparer les comportements en 
malaxage de divers matériaux mouillés de façon progressive avec différents liquides :  
o Cinétiques du mouillage des solides par le liquide grâce à la comparaison de VR,P et Pp 
o Résistance au malaxage par l’utilisation d’IM et EM 
 
5.1. Influence de la tension superficielle du liquide 
 
Pour appréhender les effets des énergies de surface des liquides, nous avons utilisé deux 
matériaux de même distribution granulométrique : un matériau modèle (billes de verre 5) et 
un matériau de référence (calcaire 5-B). Des mélanges « eau-isopropanol » ont été utilisés 
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pour obtenir des tensions superficielles différentes comprises entre 21 et 72 mN.m-1 (chap. II - 
3.2.1., page 64). L’isopropanol possède une tension superficielle inférieure à celle de l’eau 
(21,4 mN.m-1) et une viscosité légèrement supérieure (2,4 mPa.s). La tension superficielle du 
liquide peut donc être modifiée en ajustant la quantité d’isopropanol présente dans le mélange 
liquide. Les signaux de l’intensité dépensée au cours du malaxage sont présentés sur les 
figures 57 et 58. 
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 figure 57. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage des billes de verre 5 avec différents mélanges 
liquides eau-isopropanol - Représentation en fonction du ratio volumique liquide/solide 
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 figure 58. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage du calcaire 5-B avec différents mélanges 
liquides eau-isopropanol - Représentation en fonction du ratio volumique liquide/solide 
 
5.1.1. Distribution du liquide et mouillabilité 
 
Le rapport volumique liquide/solide correspondant au début du régime pendulaire « VR,P » 
évolue peu avec la tension superficielle du liquide et ne permet pas de caractériser la cinétique 
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de mouillage des liquides. Au contraire, la pente du régime pendulaire « Pp » augmente 
linéairement avec la tension superficielle, pour les deux matériaux (figure 59).  
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 figure 59. Évolution de la pente du régime pendulaire du calcaire 5-B et des billes de verre 5 : 
Représentation en fonction de la tension superficielle du liquide 
 
Les résultats montrent que « Pp » et la cinétique de formation des ponts liquides est 
proportionnelle à la tension superficielle. D’autre part, les valeurs de pentes des billes de verre 
sont plus importantes que celles des calcaires. Ce résultat montre que les billes de verres sont 
mouillées plus rapidement que les calcaires, quelle que soit la tension superficielle du liquide. 
Pour l’eau pure (γL = 72 mN.m-1), ce résultat est en accord avec les mesures d’angles de 
mouillage (θEAU-CALCAIRE = 51°  ; θEAU-BDV = 0°). D’autre part, la représentation des pentes 
« Pp » en fonction du travail d’adhésion « WSL » (cas du calcaire 5-B) ne fournit pas 
d’informations supplémentaires, la cinétique de formation des ponts liquides étant 
proportionnelle au travail d’adhésion. 
 
5.1.2. Résistance au malaxage 
 
Les mesures de la dépense en intensité ou en énergie ont été utilisées pour caractériser la 
résistance au mélange en fonction de la tension superficielle du liquide ajouté 
progressivement (40 ml.min-1) pendant le malaxage.  
En prenant comme référence le modèle de Rumpf (équation 26 -29, page 30 et 31, résistance à 
la traction proportionnelle à γL), l’intensité spécifique moyenne du régime funiculaire « IM,F », 
l’intensité spécifique correspondant au pic capillaire « IM,C » et l’énergie spécifique  « EM » 
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ont été représentées pour les billes de verre 5 et  le calcaire 5-B en fonction de la tension 
superficielle du liquide « γL » (figures 60 et 61).  
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 figure 60. Dépense en intensité relevée au cours du malaxage de  billes de verre  5 et du calcaire 5-B, dans 
l’état funiculaire (IM, F) et en régime capillaire (IM, C) : Représentation en fonction de la tension superficielle 
du liquide 
 
Pour les deux matériaux, les intensités spécifiques des régimes funiculaire et capillaire 
augmentent de façon linéaire avec la tension superficielle entre 30 et 70 mN.m-1. Des résultats 
similaires (évolution croissante du couple avec la tension superficielle) ont été obtenus en 
malaxant d’autres matériaux avec des mélanges eau-isopropanol (Malamataris, 1997). 
Cependant, les droites ne passent pas par l’origine et ne respectent donc pas complètement le 
modèle de Rumpf selon lequel la résistance à la traction est proportionnelle à la tension 
superficielle. Ceci montre que les conditions dans lesquelles s’inscrit ce modèle ne sont pas 
complètement réunies. Nous sommes dans un régime dynamique, et les calcaires possèdent 
des distributions granulométriques larges de particules non sphériques.  D’autre part, l’écart à 
l’origine dépend aussi de la résistance au malaxage du milieu sec). Elle est prise en compte 
dans la mesure de l’intensité (IM (BDV, état sec) = 0,18 A.kg-1 ; IM (calcaires, état sec) = 0,36 A.kg-1). 
 
L’énergie spécifique EM, qui prend en compte la dépense en intensité et le temps de malaxage, 
reste stable si la tension superficielle du liquide évolue entre 20 et 70 mN/m. Ce résultat 
montre que l’effet de la tension superficielle sur la résistance au malaxage est faible.  
La représentation d’EM ou  IM en fonction du travail d’adhésion « WSL » (cas du calcaire 5-B) 
ne fournit pas d’informations supplémentaires. 
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 figure 61. Dépense énergétique du malaxage de billes de verre 5 et du calcaire 5-B : Représentation en 
fonction de la tension superficielle du liquide 
 
5.1.3. Conclusion 
 
Ces essais de malaxage, réalisés pour différents mélanges liquides « eau-isopropanol », 
permettent d’évaluer l’influence de la tension superficielle du liquide sur la cinétique de 
mouillage et la résistance au malaxage. La vitesse de mouillage est plus importante pour les 
billes de verre que pour les calcaires et augmente avec la tension superficielle. Pour la 
résistance au malaxage, la tension superficielle du liquide a peu d’influence. 
 
5.2. Influence de la viscosité du liquide 
 
L’influence de la viscosité du liquide sur la réponse en malaxage a été étudiée pour deux 
matériaux de natures différentes : un matériau modèle (billes de verre 3) et un matériau de 
référence (calcaire 4). Des mélanges eau-glycérol ont été utilisés pour obtenir différentes 
viscosités comprises entre 1 et 1500 mPa.sec (chap. II - 3.2.2., page 65). Le glycérol possède 
une viscosité supérieure à celle de l’eau (1475,4 mPa.s.) et une tension superficielle similaire 
(64,75 mN.m-1). La viscosité du liquide peut donc être modifiée en ajustant la quantité de 
glycérol présente dans le mélange liquide. Les signaux de l’intensité dépensée au cours du 
malaxage sont présentés sur les figures 62 et 63.  
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 figure 62. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage des billes de verre 3 avec différents mélanges 
liquides eau-glycérol - Représentation en fonction du ratio volumique liquide/solide 
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 figure 63. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage du calcaire 4 avec différents mélanges liquides 
eau-glycérol - Représentation en fonction du ratio volumique liquide/solide 
 
5.2.1. Distribution du liquide et mouillabilité 
 
La pente du régime pendulaire « Pp » n’évolue pas avec la viscosité du liquide et ne permet 
pas de caractériser la cinétique de mouillage des liquides. Au contraire, le ratio volumique 
liquide/solide de début de régime pendulaire « VR,P » permet de caractériser cette cinétique et 
plus particulièrement le temps nécessaire au liquide pour recouvrir la surface des particules 
(avant formation des ponts liquides dans le régime pendulaire). 
La figure 64 montre que « VR,P » augmente avec la viscosité, pour les deux matériaux. Ainsi, 
la cinétique de mouillage diminue quand la viscosité du liquide augmente. Le phénomène est 
plus marqué avec le calcaire pour lequel l’augmentation du « VR,P » se traduit par la 
disparition de la limite entre les régimes pendulaire et funiculaire (figure 63). Ce 
comportement a déjà été observé dans la littérature (Pietsch, 1991). 
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 figure 64. Ratio volumique Liquide/Solide correspondant au début du régime pendulaire du calcaire 4 et 
des billes de verre 3  : Représentation en fonction de la viscosité du liquide 
 
5.2.2. Résistance au malaxage 
 
Les mesures de la dépense en intensité ou en énergie ont été utilisées pour caractériser la 
résistance au mélange en fonction de la viscosité du liquide ajouté progressivement (40 
ml.min-1) pendant le malaxage.  
Pour les deux matériaux, les intensités spécifiques des régimes funiculaire et capillaire 
augmentent avec la viscosité (figure 65). Ce résultat montre que la viscosité intervient dans 
les forces d’interactions entre les particules mouillées. Ainsi, la résistance du milieu au 
malaxage augmente avec la viscosité du liquide.  
Dans un état statique, la résistance d’un pont liquide dépend essentiellement de la force 
capillaire (équation 26, page 30). Cependant, dans le cas d’un milieu en mouvement, les 
forces cohésives dues aux ponts liquides peuvent dépasser les forces capillaires. Ainsi, la 
résistance au malaxage dépend des forces capillaires mais aussi de la dissipation de l’énergie 
cinétique des particules lors de leurs collisions. Et cette dernière dépend fortement de la 
viscosité du liquide (Ennis, 1990 ; Iveson, 2002). Le nombre capillaire « Ca » représente le 
rapport entre la force de friction et la force capillaire : 
. .
.cos( )L
d WCa η
γ θ
=
 
 54 
- η : Viscosité dynamique (Pa.s) 
- d : Diamètre moyen des particules (m) 
- W : Vitesse de rotation en bout de pale (m.s-1) 
- γL : Tension superficielle du liquide (N.m-1) 
- θ : Angle de contact du liquide sur le solide (°) 
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Pour Ca inférieur à 10-3, la contribution de la force visqueuse dans la résistance d’un pont 
liquide est négligeable. Elle devient dominante pour Ca > 1 (Ennis, 1990). Cependant, la 
représentation de l’intensité spécifique « IM » en fonction du nombre capillaire (cas du 
calcaire) montre que la force capillaire reste dominante (Ca < 10-3) quel que soit le liquide 
utilisé. 
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 figure 65. Dépense en intensité relevée au cours du malaxage de  billes de verre  3 et du calcaire 4, dans 
l’état funiculaire (IM, F) et en régime capillaire (IM,C) : Représentation en fonction de la viscosité du liquide 
 
Pour le calcaire, l’intensité dépensée pendant le régime funiculaire (IM,F) est indépendant 
(stable) de la viscosité du liquide. Dans ce cas, l’augmentation de la viscosité diminue la 
cinétique de mouillage et entraîne la formation de ponts liquides moins mobiles (Pietsch, 
1991). Par conséquent, la distribution du liquide est détériorée. 
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 figure 66. Dépense énergétique « EM » du malaxage de  billes de verre  3 et du calcaire 4 : Représentation 
en fonction de la viscosité du liquide 
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La représentation de l’énergie spécifique « EM » (figure 66) confirme les résultats observés 
avec la dépense en intensité. Elle montre aussi une augmentation de la résistance au malaxage 
avec la viscosité.  
 
5.2.3. Conclusion 
 
La viscosité du liquide a un effet sur la résistance au malaxage. Elle intervient aussi au niveau 
de la qualité du mouillage et de la dispersion du liquide. Au cours du malaxage, nous avons 
évalué cet effet de viscosité par le suivi des dépenses en énergie et en intensité (IM,C, IM,F et 
EM), et par l’évolution du ratio volumique liquide/solide VR,P.  
Une forte viscosité diminue la cinétique de mouillage. D’autre part, ceci augmente la 
dissipation de l’énergie cinétique des particules lors de leurs collisions. Ce phénomène se 
traduit par l’augmentation de la résistance au malaxage.  
Pour le calcaire 4, l’intensité du régime funiculaire « IM,F » reste stable lorsque la viscosité 
augmente. Cet effet est à corréler aux faibles cinétiques de mouillage lorsque la viscosité du 
liquide augmente.  
 
6. Malaxage de micro-mortiers 
 
Afin de se rapprocher des matériaux réels, et pour étudier l’influence de la composition de 
mélanges constitués de particules de différentes tailles, des milieux granulaires bimodaux et 
trimodaux ont été malaxés. Trois types de matériaux ont été utilisés le sable de Fontainebleau, 
le ciment 1 et le calcaire 1. Leurs propriétés sont présentées dans le tableau 8. 
 
tableau 8. Propriétés des matériaux qui composent les micro-mortiers de l’étude 
  
dV10 
(µm) 
dV50 
(µm) 
dV90 
(µm) 
90 10
50
V V
V
d d
d
−
 
Masse volumique 
vraie ρS (g/cm3) 
Masse 
volumique ρ 
(g/cm3) 
Porosité 
état sec ε 
(%) 
Angle de 
mouillage 
(eau) θ 
 
 
iV10 
Indice de 
sphéricité 
 iV50 
 
 
iV90 
Calcaire 1 1 3 9 2,67 2,72 0,75 72 51 0,43 0,74 0,92 
Ciment 1 4 16 38 2,13 3,16 1,19 62 30 0,35 0,69 0,88 
Sable de Fontainebleau 172 240 335 0,68 2,64 1,41 47 - 0,45 0,70 0,90 
 
Le sable représente les grosses particules, le ciment représente les moyennes et le calcaire 1 
les fines. Grâce à l’optimisation de la composition granulaire, l’utilisation des mélanges 
multimodaux permet d’atteindre des porosités inter-particulaires beaucoup plus faibles que 
celles des empilements monomodaux (German, 1989 ; Cumberland, 1987). Nous avons 
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montré précédemment que le malaxage (intensité, énergie) dépend de l’évolution de la 
porosité du milieu granulaire avec les différents états de saturation. Dans le cas de ces micro-
mortiers, nous allons décrire l’évolution du malaxage spécifique à deux états de mélanges 
granulaires, bimodal et trimodal.  
 
6.1. Présentation et caractérisation des micro-mortiers utilisés 
 
Deux compositions bimodales et trois compositions trimodales ont été utilisées dans cette 
partie de l’étude. Pour chaque mélange granulaire, les propriétés (déterminées 
expérimentalement) sont indiquées dans le tableau 9.  
 
tableau 9. Caractéristiques des mélanges multimodaux 
Mélanges 
granulaires % Sable F. (vol) % Ciment 1 (vol) % Calcaire 1 (vol) 
Masse volumique vraie  
ρS  (g/cm3) 
Masse volumique ρ  
(g/cm3) 
Porosité ε      
(état sec) (%) 
Grosses 100 0 0 2,64 1,5 43 
moyennes 0 100 0 3,16 1,19 62 
fines 0 0 100 2,72 0,75 72 
Mélange 1 50 50 0 2,90 1,34 46 
Mélange 2 75 25 0 2,77 1,46 41 
Mélange 3 33,33 33,33 33,33 2,84 1,18 58 
Mélange 4 60 20 20 2,76 1,36 51 
Mélange 5 67,5 22,5 10 2,77 1,46 47 
 
Les compositions les plus compactes des mélanges bimodaux (état sec) contiennent 
généralement entre 50 et 100 % de grosses particules. Un minimum de porosité est obtenu 
pour environ 75 % de grosses (German, 1989 ; Cumberland, 1987). C’est le cas pour notre 
mélange bimodal composés de ciment (moyennes) et de sable de Fontainebleau (grosses) 
(tableau 9). Ceci permet d’estimer la zone la plus compacte (en jaune) du triangle de 
composition (figure 67) du mélange granulaire trimodal composé de calcaire 1, de ciment 1 et 
de sable de Fontainebleau.  
Trois compositions trimodales ont été choisies dans cette zone : 
o Le mélange 3, constitué de 33,3 % de chaque classe, correspond à un mélange bimodal 
« 50 % de ciment - 50 % de sable » auquel on a rajouté du calcaire 1, par exemple pour 
augmenter la compacité.  
o Les mélanges 4 et 5 correspondent à des mélanges bimodaux « 25 % de ciment - 75 % 
de sable » auxquels on a rajouté du calcaire 1. Ces deux compositions sont proches de celles 
présentées dans la littérature pour obtenir la compacité maximale d’un mélange trimodal 
(German, 1989 ; Cumberland, 1987). 
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Le tableau 9 montre que la compacité à l’état sec de ces mélanges trimodaux n’est pas 
améliorée par rapport aux mélanges bimodaux correspondants. À l’état sec, la finesse du 
calcaire 1 engendre des forces cohésives de Van-Der-Waals qui augmentent la porosité inter-
granulaire en diminuant la liberté de mouvement des particules (German, 1989 ; Cumberland, 
1987). On sait cependant que la porosité évolue avec la quantité de liquide introduite. Il 
faudra donc déterminer la porosité inter-particulaire en cours de malaxage. De plus, à l’état 
humide, on s’attend à une amélioration de la compacité de nos compositions granulaires, 
notamment à l’état capillaire. 
 
 
 figure 67. Triangle de composition du mélange granulaire trimodal « calcaire 1- ciment 1- Sable de 
Fontainebleau » 
 
6.2. Mélanges bimodaux 
 
La résistance au malaxage et la cinétique de mouillage des deux mélanges bimodaux ont été 
caractérisées à l’aide des mesures de la dépense en intensité « IM » et du ratio volumique 
liquide/solide correspondant au début du régime pendulaire (VR,P).  Les intensités dépensées 
au cours du malaxage sont représentées sur la figure 68 pour les mélanges 1 et 2 et pour les 
matériaux monomodaux qui les constituent.  
Pour le mélange 2, l’influence des grosses particules domine celle des fines. Comme pour le 
sable, le régime pendulaire apparaît rapidement après le début de l’ajout de liquide (VR,P 
faible), il n’y a pas de pic capillaire, et la dépense en intensité maximale est du même ordre de 
grandeur (figure 69). De plus, le mélange 2 correspond à la composition du bimodal « sable 
de F. - ciment 1 » qui permet d’obtenir le plus faible VR,P et par conséquent la cinétique de 
mouillage la plus importante. Enfin, le malaxage de cette composition nécessite beaucoup 
moins d’eau que pour le sable ou le ciment (VR,C 30 % plus faible). Pour un débit de liquide 
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identique (ici 40ml.min-1), le temps de malaxage est donc plus faible. Nous montrerons dans 
la partie 6.5 de ce chapitre que ceci est dû à une porosité plus faible à l’état humide. 
Pour les mélanges constitués de 50 % de ciment (mélange 1) et plus, l’influence des fines 
particules domine celle des grosses. Comme pour le ciment, le régime pendulaire apparaît un 
certain temps après le début de l’ajout de liquide (VR,P élevé), le pic capillaire est bien marqué 
et l’intensité maximale IM,MAX (= IM,C) est deux fois plus importante que celle du mélange 
contenant 25 % de ciment (figures 68 et 69). Cependant, comme pour le mélange 2, le 
malaxage de cette composition nécessite beaucoup moins d’eau que pour le sable ou le ciment 
(VR,C 40 % plus faible), et présente donc l’avantage d’être réalisée plus rapidement. Ceci est 
dû à une porosité inter-granulaire plus faible à l’état sec (tableau 9) comme à l’état humide. 
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 figure 68. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage de micro-mortiers bimodaux composés de 
ciment 1 et de sable de Fontainebleau : Représentation en fonction du ratio volumique liquide/solide 
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 figure 69. Ratio volumique Liquide/solide correspondant au début du régime pendulaire « VR,P » et 
intensité spécifique maximale (IM,C) dépensée au cours du malaxage de mortiers bimodaux composés de 
ciment 1 et de sable de Fontainebleau : Représentation en fonction du pourcentage de ciment présent dans le 
milieu granulaire 
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L’intérêt des mélanges multimodaux est d’optimiser la composition granulaire, et contrôler la 
compacité (porosité). La composition granulaire de ces mélanges affecte la cinétique de 
dispersion du liquide et la résistance au malaxage. Son optimisation permet d’obtenir la 
compacité maximale et  la cinétique de mouillage la plus rapide, tout en diminuant la dépense 
en intensité et le temps de malaxage. Un effet similaire de la bimodalité a déjà été observé sur 
l’intensité dépensée pendant le malaxage de billes de verre, avec l’obtention d’un minimum 
d’intensité pour 10 à 20 % (vol.) de fines (Martin, 2009). 
 
6.3. Mélanges trimodaux : (Trois populations granulaires) 
 
Les essais sur les mélanges bimodaux sont étendus à des mélanges trimodaux. Les propriétés 
des compositions trimodales (état sec) utilisées (mélanges 3, 4 et 5) sont présentées dans le 
tableau 9. Le malaxage eau-mélange est exprimé figure 70. 
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 figure 70. Intensité spécifique dépensée lors du malaxage de micro-mortiers trimodaux composés de 
calcaire 1, de ciment 1 et de sable de Fontainebleau : Représentation en fonction du ratio volumique 
liquide/solide 
 
o Le signal du mélange 3 est fortement influencé par ceux du ciment 1 et du calcaire 1, 
avec une apparition retardée du régime pendulaire (VR,P élevé) et un état capillaire bien 
marqué (pic). Ceci est dû à l’importante proportion des fines (33 % calcaire 1) et moyennes 
(33 % de ciment 1) particules dans ce mélange. L’intensité capillaire (IM,C) du mélange 3 est 
deux fois plus importante que celle du mélange bimodal correspondant (mélange 1, figure 
68). D’autre part, le malaxage de ce mélange trimodal nécessite plus d’eau (VR,C = 0,52) que 
le  mélange bimodal 1 (VR,C = 0,42), et donc un temps de malaxage plus important. Ce 
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résultat montre que le passage du mélange 1 (bimodal) au mélange 3 (trimodal), grâce à 
l’introduction d’une certaine quantité de calcaire 1, ne doit pas permettre de diminuer la 
porosité inter-granulaire à l’état humide.  
o Les signaux des mélanges 4 et 5 sont plus influencés par le sable de Fontainebleau. Ceci 
est du à l’importante proportion de sable dans ce mélange. Comme pour le signal d’intensité 
du sable, l’apparition du régime pendulaire est rapide (VR,P faible), et le pic capillaire est peu 
marqué. Les intensités maximales sont du même ordre de grandeur que celles du sable et de la 
composition bimodale correspondante (mélange 2). La dépense en intensité du mélange 5 est 
d’ailleurs la plus faible des mélanges multimodaux (1, 2, 3, 4 et 5) présentés dans cette partie 
de l’étude. 
Enfin, le malaxage du mélange 5 nécessite moins d’eau que tous les autres mélanges. Pour un 
débit de liquide équivalent, le temps de malaxage est donc plus court. Ce résultat montre que 
le mélange 5 possède la composition la plus compacte à l’état humide. Ceci est vérifié dans la 
partie 6.5 de ce chapitre. 
 
6.4. Mesure de l’énergie spécifique 
 
Un autre moyen pour caractériser la résistance au malaxage est la mesure de l’énergie 
spécifique dépensée au cours de l’essai de malaxage (annexe 3). Cette mesure présente 
l’avantage de prendre en compte l’intensité dépensée pendant le malaxage, mais aussi la durée 
du malaxage.  
 
tableau 10. Énergies spécifiques dépensées au cours du malaxage des micro-mortiers 
 Compositions EM (KJ/Kg) 
Fines Calcaire 1 10,9 
Moyennes Ciment 1 9,8 
Grosses Sable de  Fontainebleau 11,4 
Mélange 1 Ciment 1- Sable de Fontainebleau (50 % - 50 %) 5,9 
Mélange 2 Ciment 1 - Sable de Fontainebleau (75 % - 25 %) 6,6 
Mélange 3 Calcaire 1- Ciment 1 - Sable de Fontainebleau (33 % - 33 % - 33 %) 7,1 
Mélange 4 Calcaire 1- Ciment 1 - Sable de Fontainebleau (20 % - 20 % - 60 %) 4,8 
Mélange 5 Calcaire 1- Ciment 1 - Sable de Fontainebleau (10 % - 22 % - 68 %) 4,3 
 
On remarque sur le tableau 10 que le passage des mélanges monomodaux au bimodaux, puis 
des bimodaux au trimodaux, permet de diminuer l’énergie spécifique (exception pour le 
mélange 3 dont la composition granulaire n’est pas optimale).  
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L’énergie la plus faible est obtenue pour le trimodal contenant 67,5 % de grosses particules, 
22,5 % de moyennes et 10 % de fines (mélange 5). Dans la littérature (German, 1989; 
Cumberland, 1987), pour des ratios de deux tailles adjacentes supérieurs ou égaux à 7, cette 
composition trimodal permet d’obtenir la compacité la plus élevée (état sec). Dans notre cas, 
cette composition ne permet pas d’atteindre la compacité la plus élevée à l’état sec (tableau 9) 
car les particules fines et moyennes utilisées dans cette étude présentent des diamètres 
moyens beaucoup plus faibles que ceux pris en compte dans la littérature. Ceci génère des 
forces de Van-Der-Waals qui accroissent la porosité inter-granulaire. Néanmoins, en utilisant 
la composition trimodale qui permet « théoriquement » d’optimiser la compacité de 
l’empilement granulaire sec, un minimum de l’énergie spécifique dépensée a été obtenu. Ceci 
correspond à la diminution de l’intensité spécifique et du temps de malaxage. 
 
6.5. Mesure de la porosité du lit granulaire des mortiers en cours de malaxage 
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 figure 71. Porosité inter-particulaire d’échantillons granulaires prélevés en cours de malaxage : Evolution 
représentée en fonction de la quantité de liquide adimensionnelle 
 
La diminution de la quantité de liquide nécessaire au malaxage, lors du passage du mélange 2 
au mélange 5 est le signe d’une diminution de la porosité à l’état humide. Afin de connaître 
l’évolution de la porosité inter-particulaire en cours de malaxage, et pour vérifier qu’une 
optimisation de la composition granulaire se traduit par une compacité supérieure à l’état 
humide, des mesures de porosités ont été réalisées en cours de malaxage. Ceci a été réalisé 
pour les trois matériaux utilisés pour élaborer les mortiers et pour les mélanges 2, 3 et 5. La 
méthodologie est détaillée dans la partie 2.2.1.1. de ce chapitre (page 79) et les résultats sont 
présentés sur la figure 71. 
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o L’évolution de la porosité des micro-mortiers en cours de malaxage est identique à 
celles des mélanges monomodaux (chap. III - 2.2.1.2, page 81). Il se produit une dilatation du 
lit granulaire dans l’état pendulaire (figure 69, zone 1), la porosité inter-granulaire se stabilise 
dans l’état funiculaire (zone 2), puis le mélange est densifié dans l’état capillaire (zone 3). 
o Le passage du mélange trimodal 3 au mélange trimodal 5 permet de diminuer la 
porosité, quel que soit l’état de saturation en liquide. Ce résultat, qui montre que 
l’optimisation de la composition granulaire permet d’améliorer la compacité, est en accord 
avec la littérature (Cumberland, 1987 ; German, 1989). 
o Contrairement à l’état sec (tableau 9), le passage d’un mélange monomodal à un 
bimodal, ou d’un mélange bimodal à un trimodal permet bien de diminuer la porosité inter-
particulaire du milieu granulaire humide. Cependant, ceci est réalisé uniquement à l’état 
capillaire. 
 
6.6.  Conclusion 
 
L’utilisation et l’optimisation de compositions multimodales permettent d’améliorer la 
compacité et la cinétique de mouillage du mélange granulaire. Elles permettent de diminuer la 
dépense en intensité maximale. L’augmentation de la compacité permet de réduire la quantité 
de liquide nécessaire pour saturer le milieu granulaire (ε faible), et donc le temps de 
malaxage. La réduction du temps et de l’intensité de malaxage entraîne la réduction de la 
dépense énergétique globale.  
L’ensemble de ces résultats mettent en évidence l’importance du paramètre « porosité inter-
granulaire » qui semble être en grande partie responsable de l’évolution de la dépense en 
intensité en cours de malaxage.  
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7. Conclusion du chapitre III. Malaxage en Régime dynamique 
 
Le malaxage des mélanges granulaires humides consiste à distribuer de façon homogène les 
particules et le liquide mouillant. Ceci doit être réalisé rapidement et en dépensant le moins 
d’énergie possible. L’influence des propriétés du solide, du liquide, ainsi que l’importance du 
mode d’addition du liquide, ont été étudiées afin d’améliorer la cinétique de mouillage et 
diminuer la résistance au malaxage. 
Les signaux de l’intensité dépensée par le malaxeur au cours du malaxage ont été utilisés pour 
obtenir différentes informations :  
o Utilisation de la pente « Pp » et du ratio liquide/solide correspondant au début du régime 
pendulaire « VR,P » : cinétique de mouillage 
o Mesures de l’intensité « IM » et de l’énergie spécifique « EM » dépensées pendant le 
malaxage ou pendant un des régimes de saturation : résistance au mélange 
 
L’étude des propriétés du solide a été réalisée avec des poudres de différentes natures (billes 
de verre, calcaires, ciments) présentant des diamètres moyens compris entre 3 et 538 microns.  
Les mesures de « VR,P » et « Pp »ont mis en évidence une meilleure cinétique de mouillage 
pour les matériaux modèles (billes de verre) que pour les matériaux de référence (calcaires et 
ciments).  
La représentation de l’intensité spécifique (régime funiculaire : IM,F ; régime capillaire : 
IM,C) et de l’énergie spécifique (EM) en fonction de l’inverse du diamètre moyen des 
particules a mis en évidence plusieurs points qui ont été investigués : 
o La résistance au malaxage augmente linéairement avec l’inverse du diamètre moyen. Ce 
résultat est en accord avec la loi de Rumpf (résistance à la traction).  
o Un écart d’intensité est observé entre les billes de verre et les matériaux de référence. 
Cet écart provient des différences de propriétés entre les matériaux. L’angle de mouillage et la 
porosité inter-particulaire ne sont pas responsables de cette différence. Au contraire, la forme 
des particules et les propriétés frictionnelles qui en résultent sont influentes. Un matériau de 
forme irrégulière (calcaire ou le ciment, iV50 ≈ 0,7) est malaxé plus difficilement qu’un 
matériau sphérique (billes de verre, iV50 ≈ 0,95). Ceci est vérifié dans le chapitre IV grâce à la 
mesure des coefficients de friction des matériaux. 
o La résistance au malaxage des calcaires et des ciments est indépendante du diamètre 
moyen des particules, dans le régime funiculaire. 
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Ceci est du à l’augmentation de la porosité inter-particulaire du lit granulaire (jusqu’à 80 %) 
avec la diminution du dV50. L’espace entre les particules augmente et les forces cohésives 
capillaires diminuent. Ce phénomène s’accompagne de la stabilisation de la cinétique de 
mouillage (Pp indépendant du diamètre moyen des particules dans le régime funiculaire). 
o La résistance au malaxage est plus importante dans le régime capillaire que dans le 
régime funiculaire. 
Cette différence provient d’un écart de porosité inter-particulaire. Dans le régime funiculaire, 
le milieu granulaire est dilaté alors que le passage à l’état capillaire s’accompagne d’une forte 
densification.  
L’étude des propriétés du solide a montré que le diamètre moyen, la forme des particules et la 
porosité du lit granulaire sont les paramètres qui influencent le plus la résistance au malaxage 
et la cinétique de mouillage. 
 
L’étude du mode d’addition du liquide a été réalisée avec différents matériaux (calcaires, 
billes de verre, ciments, micro-mortiers) pour lesquels des résultats similaires ont été obtenus. 
Pour une quantité donnée de liquide ajoutée dans le milieu granulaire, une addition par à-
coups a permis dans certains cas de diminuer l’intensité et l’énergie dépensées habituellement 
avec un ajout progressif. Ceci a été réalisé en ajustant le nombre d’additions et la quantité de 
liquide ajoutée :  
o Pour l’obtention d’un milieu granulaire sursaturé en liquide, l’ajout instantané du 
liquide est le mode d’addition qui permet d’obtenir la résistance au malaxage la plus faible 
(calcaire 3 : diminution de l’intensité maximale de 85 %). Le liquide n’a pas le temps d’être 
distribué au sein du milieu granulaire. Au contraire, c’est la poudre qui est dispersée dans le 
liquide. Ceci  permet au système de s’affranchir du passage par les différents états du 
mouillage.  
Pour une saturation finale située dans le régime de la goutte, le moyen le plus efficace 
pour diminuer la résistance au malaxage (calcaire 3 : diminution de l’intensité maximale de 
50 %) consiste à ajouter le liquide en deux fois. La première saturation est située juste avant le 
pic capillaire, (75 % du volume total de liquide) et la deuxième permet d’atteindre le régime 
de la goutte. Dans ce cas, chaque addition de liquide provoque un saut d’intensité qui traduit 
la difficulté du liquide à être distribué au sein du squelette granulaire. Cependant, l’amplitude 
du saut correspondant au deuxième ajout de liquide est plus sensible à la quantité de liquide 
ajoutée car il correspond au passage par l’état capillaire. La résistance au malaxage la plus 
faible est donc obtenue en utilisant une deuxième quantité de liquide inférieure à la première.  
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L’influence des propriétés du liquide a été étudiée avec des billes de verre et des calcaires 
possédant des diamètres moyens équivalents. L’utilisation d’isopropanol et de glycérol a 
permis de modifier respectivement la tension superficielle et la viscosité de l’eau.  
o L’augmentation de la tension superficielle permet d’améliorer la cinétique de 
mouillage. Par contre, la résistance au  malaxage est peu modifiée. 
o Une forte viscosité diminue la cinétique de mouillage. D’autre part, l’augmentation de la 
viscosité accroît la dissipation de l’énergie cinétique des particules lors de leurs collisions. 
Ceci rend la résistance au malaxage plus importante. Enfin, l’intensité du régime funiculaire 
du calcaire 4 est indépendante de la viscosité. Ceci est dû à la faible cinétique de mouillage et 
à une mauvaise distribution du liquide au sein du milieu granulaire. 
 
L’utilisation d’un superplastifiant, le Glénium 27, a permis d’observer l’effet d’un adjuvant 
réducteur d’eau sur la résistance au malaxage et la porosité inter-granulaire du milieu malaxé. 
Cet adjuvant ne modifie pas l’intensité dépensée. Cependant, il rend le milieu granulaire 
humide plus compact. Ceci  diminue la quantité de liquide nécessaire au malaxage, le temps 
de malaxage, et donc la dépense énergétique.  
 
Afin de se rapprocher des matériaux réels, des mélanges granulaires bi et trimodaux ont été 
élaborés avec trois constituants : le sable de Fontainebleau (dV50 = 200 µm), le ciment 1 
(dV50 = 15 µm) et le calcaire 1 (diamètre moyen de 3 µm).  
L’optimisation de ces compositions multimodales permet d’améliorer la compacité, la 
cinétique de mouillage et de réduire la résistance au malaxage. D’autre part, l’augmentation 
de la compacité réduit la quantité de liquide et le temps nécessaire au malaxage. Enfin, 
l’évolution de la porosité du lit granulaire en cours de malaxage est en grande partie 
responsable de l’évolution de la dépense en intensité. 
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Chapitre IV. Le Régime Quasi-Statique  
 
1. Introduction 
 
Les essais de cisaillement en régime quasi-statique sont généralement utilisés sur des poudres 
sèches ou très faiblement humidifiées pour caractériser leur aptitude à s’écouler après avoir 
été densifiées. Dans l’industrie, le problème de l’écoulement des poudres se pose lors du 
destockage des matériaux, par exemple lors de la décharge des silos. Différents tests existent 
pour caractériser l’écoulement d’une poudre consolidée. Des tests simples pour une approche 
comparative (mesure de l’angle de repos, écoulement à travers un orifice, …) et des tests 
permettant une compréhension plus fondamentale des phénomènes mis en jeu. C’est le cas de 
l’essai de cisaillement en régime quasi-statique. (Rhodes, 1990 ; Duran, 1997). 
Nous avons utilisé ce type d’essais pour caractériser les interactions frictionnelles et cohésives 
mises en jeu lors du cisaillement de mélanges granulaires humides préalablement malaxés.  
En régime dynamique, la caractérisation de la résistance au mélange (ou au cisaillement) est 
réalisée à travers la mesure de la dépense en intensité au cours du malaxage. Cependant, cette 
valeur énergétique prend en compte la totalité des interactions et ne permet pas de distinguer 
les parts frictionnelles, cohésives ou visqueuses mises en jeu. D’autre part, en régime 
dynamique, le cisaillement du milieu granulaire humide est réalisé dans le malaxeur, aux 
niveaux de plans de cisaillement multiples, renouvelés constamment au cours du malaxage.  
Le régime quasi-statique permet d’appréhender de façon simplifié ce phénomène de 
cisaillement. Premièrement par la simplification de la zone de cisaillement, un plan de surface 
connu. Ensuite, par la simplification du nombre de forces en présence, la faible vitesse de 
cisaillement permettant de minimiser les forces visqueuses. On obtient finalement des 
informations sur la cohésion « c » (reliée aux forces cohésives de type Van-Der-Waals ou 
capillaires) et le coefficient de friction « µ » (relié aux forces frictionnelles). 
Pour une quantité de liquide, un matériau et un diamètre moyen identiques, les résultats seront 
comparés à ceux obtenus en régime dynamique, en gardant à l’esprit que les conditions sont 
différentes dans les deux régimes.  
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2. Protocole 
 
Des billes de verre Sovitec® (1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 et 8) et des calcaires en provenance de la 
société OMYA SAS® (calcaire 3, 4, 5-A, 5-B et 5-C) ont été utilisés (voir chap. II - 3.1.1, 
page 59). Ces deux matériaux sont non-réactifs avec l’eau, et possèdent des diamètres moyens 
compris entre 30 et 260 µm. Les billes de verre (matériau modèle) présentent une 
morphologie relativement sphérique (iV50 ≈ 0,95) par rapport aux calcaires (iV50 ≈ 0,7), ainsi 
qu’une affinité avec l’eau supérieure (θ = 0°, θ = 51° pour les calcaires).  
Afin d’obtenir un milieu granulaire humide homogène, chaque mélange à étudier en régime 
quasi-statique est préalablement malaxé dans le malaxeur planétaire CAD® MLX 60 (vitesse 
de rotation de 120 rpm, débit de liquide de 40 ml par minute) (descriptif du malaxeur : chap. 
II - 1.1., page 50). Le malaxage est ensuite arrêté pour prélever une partie du mélange, 
l’échantillon est versé à l’intérieur de la cellule de cisaillement et celle-ci est arasée. Une fois 
la base correctement remplie, elle est placée sur l’axe d’entraînement relié au moteur, le 
couvercle est ajouté sur la base et les tiges sont reliées aux capteurs de force. L’essai peut être 
lancé. Un exemple du signal de la contrainte tangentielle « τ », obtenue lors du cisaillement 
d’un milieu granulaire, est représenté sur la figure 72. Pour une contrainte normale de 
consolidation appliquée « σC », ce type de courbe permet d’obtenir la cohésion « c » et le 
coefficient de friction dynamique « µD » du mélange granulaire cisaillé (voir principe de 
l’essai, chap. II - 2.1., page 55). 
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 figure 72. Essai de cisaillement (σC = 2,5 Kpa) du calcaire 3 à l’état sec (à gauche) et lieux cinématiques 
correspondants (à droite)   
 
L’influence de trois paramètres a été étudiée, la consolidation (σC), le diamètre moyen des 
particules et la quantité de liquide. Les résultats obtenus pour les billes de verre et les 
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calcaires ont été comparés. Ceci a fourni des informations supplémentaires, sur l’influence de 
certaines propriétés des solides comme la « mouillabilité » et « l’indice de forme ».  
Enfin,  l’influence de la multimodalité a été étudiée en cisaillant des mélanges bimodaux de 
billes de verre. 
 
3. Influences des paramètres « quantité de liquide » et « compacité » 
 
Cette partie a été réalisée afin d’étudier l’influence des paramètres consolidation et quantité de 
liquide sur les interactions cohésives et frictionnelles. Trois contraintes normales de 
consolidation ont été utilisées (2,5 kPa, 5 kPa et 10 kPa) sur des milieux présentant des ratios 
volumiques liquide-solide (VR) compris entre 0 et 0,6.  
Les valeurs de VR utilisées ont été limitées afin de s’assurer d’avoir un milieu granulaire 
humide le plus homogène possible. En effet, l’utilisation d’une quantité de liquide trop 
importante peut se traduire par des différences entre le pourcentage de liquide ajouté et celui 
réellement présent au niveau de la zone de cisaillement. Ainsi, seuls les régimes de saturation 
compris entre l’état sec et la fin du régime funiculaire ont été caractérisés.  
L’étude bibliographique et la partie réalisée en régime dynamique permettent de proposer 
quelques hypothèses sur les résultats attendus : 
o La cohésion est directement liée à la force capillaire et doit donc augmenter avec la 
quantité de liquide, un peu de la même manière qu’augmente l’intensité au cours du 
malaxage. Une forte augmentation doit se produire pour de faibles quantités de liquides, lors 
de la formation des ponts liquides (régime pendulaire). L’augmentation de la cohésion doit 
être moins importante pour des quantités de liquide supérieures (régime funiculaire). D’autre 
part, l’augmentation de la contrainte normale de consolidation va entraîner une diminution 
des distances entre les particules, et une augmentation des forces capillaires (Seville, 2000 ; 
Pierrat, 1997 ; Pietsch, 1991 ; Bocquet, 2002). Ceci devrait se traduire par une augmentation 
de la cohésion. 
o En ce qui concerne le coefficient de friction, l’augmentation de la quantité de liquide va 
apporter un nombre plus important de ponts liquides à briser durant le cisaillement. Ce 
phénomène devrait correspondre à une augmentation du coefficient de friction. D’autre part, 
la présence de liquide peut aussi entraîner un effet lubrifiant ou augmenter la porosité inter-
granulaire comme observé dans le chapitre III (2.2.1.2., page 81). Ces deux effets favorisent 
la diminution du coefficient de friction avec l’augmentation du liquide. Cependant, la 
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présence de la contrainte normale au cours de l’essai de cisaillement permet de garder les 
particules en contact (compacité élevée). Ainsi, l’effet lubrifiant et l’augmentation de la 
porosité avec la quantité de liquide sont peu probables. Les résultats obtenus sont présentés 
sur les figures 73 et 74. Elles représentent l’évolution de la cohésion et du coefficient de 
friction du calcaire 5-A et des billes de verre 2, en fonction de la quantité de liquide et pour 
différentes contraintes normales de consolidation. Les comportements sont identiques pour les 
calcaires 4, 5-B et 5-C (Courbes représentées en annexes 10 et 11). 
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 figure 73. Cohésion et coefficient de friction du calcaire 5-A représentés en fonction de la proportion de 
liquide et pour différentes contraintes normales de consolidation 
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 figure 74. Cohésion et coefficient de friction des billes de verre 2 représentés en fonction de la proportion 
de liquide et pour différentes contraintes normales de consolidation 
 
3.1. Influence de  la consolidation 
 
o Les résultats présentés sur les figures 73 et 74 montrent que la cohésion des milieux 
granulaires humides augmente avec la contrainte normale de consolidation. À l’état sec, ce 
phénomène est beaucoup moins marqué. Seuls les milieux constitués de particules de calcaire 
inférieures à 100 µm (calcaire 4 et 5-A) présentent une légère augmentation de la cohésion 
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avec la consolidation (présence de forces cohésives de Van-Der-Waals). De plus, pour un 
ratio volumique liquide/solide « VR » donné, l’augmentation de la cohésion est linéaire (figure 
75 et annexe 12). Ces résultats sont en accord avec notre hypothèse initiale. La consolidation 
permet bien d’augmenter les forces cohésives du milieu granulaire.  
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 figure 75. Cohésion du calcaire 5-A représentée en fonction de la contrainte normale de consolidation et 
pour différentes proportions de liquide 
 
o En ce qui concerne le coefficient de friction, il  est indépendant de la consolidation, à 
l’état sec comme à l’état humide.  
 
3.2. Influence de la quantité de liquide 
 
Les figures 73 et 74 montrent que la cohésion et le coefficient de friction augmentent avec la 
quantité de liquide pour un ratio volumique liquide/solide « VR » compris entre 0 et 0,1. Au-
delà, les valeurs de cohésion se stabilisent. 
o L’évolution de la cohésion est bien similaire à celle de l’intensité en régime dynamique. 
La formation des ponts liquides pour les faibles quantités de liquides (état pendulaire) 
entraîne une rapide augmentation de la cohésion. (Pietsch, 2002 ; Rhode, 1990 ; Goldszal, 
2001 ; Betz, 2003). Ensuite, l’ajout de quantités de liquides plus importantes (état funiculaire) 
entraîne l’augmentation du volume des ponts liquides préalablement formés. Ceci ne modifie 
pas beaucoup la force capillaire (Pietsch 1991) et la cohésion reste stable. Différents auteurs 
(Johanson, 2003 ; Pierrat, 1997, 1998 ; Schulze, 2008 ; Darelius, 2007) ont observé des 
évolutions similaires de la part cohésive (cohésion, résistance à la traction, ...) avec la quantité 
de liquide pour divers matériaux (billes de verre, calcaire, charbon, cellulose microcristalline).  
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o Le coefficient de friction augmente avec la quantité de liquide. Ce résultat est dû à 
l’accroissement du nombre de ponts liquides à briser durant le cisaillement. D’autre part, 
aucun effet lubrifiant n’est visible. Ce résultat a déjà été observé par Darelius (2007) lors du 
cisaillement, avec une cellule de cisaillement de Jenike, de cellulose microcristalline 
préalablement humidifiée (0 % < M < 50 %). Un effet lubrifiant a cependant été observé au 
niveau de la paroi de la cellule (diminution du coefficient de friction à la paroi avec la 
quantité de liquide). 
 
3.3. Conclusion 
 
La cohésion d’un milieu granulaire humide augmente avec la quantité de liquide entre l’état 
sec et un état humide correspondant à un ratio volumique liquide/solide « VR » = 0,1. Au-
delà, elle dépend uniquement de la consolidation. Au contraire, le coefficient de friction est 
indépendant de la consolidation, à l’état sec comme à l’état humide.  
L’effet de la consolidation peut être assimilé à une modification de la compacité du milieu 
granulaire. On a vu en régime dynamique que la compacité influence la résistance au 
malaxage. Les résultats obtenus dans cette partie de l’étude montrent que l’influence de la 
compacité se traduit essentiellement par une modification de la part cohésive.  
D’autre part, lorsque la quantité de liquide augmente, la cohésion et le coefficient de friction 
semblent liés et évoluent de façon similaire. Ainsi, la quantité de liquide influence autant les 
forces cohésive et frictionnelle. Ces forces sont donc toutes les deux responsables de la 
résistance au malaxage dans les régimes pendulaire et funiculaire.  
Pour la suite de l’étude en régime quasi-statique, nous avons utilisé une contrainte normale de 
consolidation unique (5 kPa) et des quantités de liquides correspondant au régime funiculaire 
(état dans lequel la cohésion et le cœfficient de friction n’évoluent pas avec la quantité de 
liquide).   
 
4. Influences du diamètre, de l’indice de forme et de la mouillabilité 
 
L’effet du diamètre moyen a été étudié en cisaillant des mélanges granulaires (billes de verre 
et calcaires) présentant des diamètres moyens compris entre 30 et 330 microns. Ils ont été 
humidifiés avec des ratios volumiques liquide-solide situés dans le régime funiculaire (0,2 < 
VR < 0,4).  
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La représentation des valeurs de cohésion et de coefficient de friction en fonction du diamètre 
moyen des particules peut être utilisée pour : 
o Observer l’effet du diamètre moyen sur ces deux paramètres, 
o Mais aussi pour comparer les résultats obtenus entre un matériau modèle (billes de 
verre) et un matériau de référence (calcaire). 
En régime dynamique, la résistance au malaxage augmente linéairement avec l’inverse du 
diamètre moyen. Ceci est dû à l’augmentation de la résistance à la traction (chap. III - 2.2. 
page 75). On s’attend donc à observer aussi une augmentation de la cohésion. D’autre part, le 
calcaire est malaxé plus difficilement que les billes de verre. La comparaison des valeurs de 
cohésion et de coefficient de friction, obtenues pour les deux matériaux, devrait nous montrer 
lesquelles des forces cohésives et frictionnelles influencent le plus ce phénomène. Cette 
comparaison doit aussi nous fournir des informations sur l’impact des deux principales 
propriétés qui différencient les billes de verre et les calcaires : la forme et la mouillabilité avec 
l’eau. 
 
4.1. Influence du diamètre moyen « dV50 » 
 
o À l’état sec, comme à l’état humide, la cohésion augmente si le diamètre moyen 
diminue (figure 76). Ceci est causé par l’augmentation des forces cohésives (Van-der-Waals à 
l’état sec et capillaires à l’état humide) vis-à-vis de la force gravitationnelle (Seville, 2000).  
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 figure 76. Cohésion des billes de verre et des calcaires représentée en fonction de l’inverse du diamètre 
moyen, à l’état sec (VR = 0) et à l’état funiculaire (0,2 < VR < 0,4), pour une contrainte normale de 
consolidation de 5 Kpa 
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À l’état sec, la cohésion s’annule pour les particules supérieures à 100 µm car la force 
gravitationnelle domine la force de Van-Der-Waals (Feng, 2003 ; Seville, 2000 ; Pietsch, 
2002 ; Lisenbuhler 2005).  
Comme pour la représentation de l’intensité dépensée au cours du malaxage, la cohésion des 
deux matériaux augmente de façon linéaire avec l’inverse du diamètre moyen. Ce résultat est 
en accord avec la loi de Rumpf (1972) selon laquelle la résistance à la traction est 
proportionnelle à l’inverse du diamètre moyen.  
Cependant, le point correspondant aux billes de verre humides (régime funiculaire) les plus 
fines (BDV 1 : dV50 = 30 µm) s’écarte de la linéarité. Au cours de l’état funiculaire, la 
porosité inter-particulaire augmente avec la diminution du diamètre des particules (voir chap. 
III - 2.2.1.2., page 81). Cette augmentation de la porosité peut provoquer un réarrangement du 
milieu granulaire, ce réarrangement conduisant à la diminution de la cohésion.  
D’autre part, la courbe de cohésion du calcaire coupe l’axe des ordonnées plus loin de 
l’origine que celle des billes de verre. Le modèle de Rumpf prend en compte un matériau 
modèle (forme sphérique et distribution granulométrique monomodale). Cet écart est dû au 
fait que les calcaires sont composés de particules moins sphériques, et présentant des 
distributions granulométriques plus larges que les billes de verre.  
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 figure 77. Coefficient de friction (valeur moyenne obtenue pour différentes contraintes normales de 
consolidation) des billes de verre et du calcaire représenté en fonction de l’inverse du diamètre moyen, à 
l’état sec (VR = 0) et à l’état funiculaire (0,2 < VR < 0,4)  
  
Le coefficient de friction semble peu dépendre de la taille des particules (figure 77). Seul 
celui des billes de verre humide augmente si le diamètre moyen diminue.   
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D’autre part, les calcaires sont composés de particules beaucoup moins sphériques (iV50 ≈ 
0,7) que les mélanges de billes de verre (iV50 ≈ 0,95). Ceci se traduit par des interactions 
frictionnelles plus importantes pour les calcaires que pour les billes de verre, à l’état humide 
comme à l’état sec.  
 
4.2. Influences de l’angle de contact « θ » et de l’indice de forme « iV50 » 
 
La comparaison des résultats obtenus dans la partie précédente (4.1.) pour les deux matériaux 
peut fournir des informations sur l’effet de la forme et de la mouillabilité des particules. Les 
billes de verre sont plus sphériques et plus mouillantes (θ = 0°) que les calcaires (θ = 51°).  
À l’état humide (0,2 < VR < 0,4), les billes de verre présentent des cohésions supérieures par 
rapport aux calcaires. Ce résultat est en accord avec le terme de la force cohésive capillaire 
qui augmente si l’angle de contact diminue (Iveson, 2002 ; Seville, 2000 ; Pietsch, 1991 ; 
Pierrat, 1997 ; Pitois 2000). Il montre de façon expérimentale que l’augmentation de la 
mouillabilité (ou la diminution de l’angle de contact) entraîne une augmentation de la 
cohésion.  
En ce qui concerne le coefficient de friction, à l’état sec comme à l’état humide, les valeurs 
obtenues pour les calcaires sont supérieures à celles obtenues avec les billes de verre. Ceci 
montre que les interactions de type frictionnelles sont plus importantes si l’indice de forme 
diminue.  
 
4.3. Conclusion 
 
Cette partie de l’étude montre que la modification du diamètre moyen des particules se traduit 
essentiellement par une modification des forces cohésives. Comme pour la dépense en 
intensité de malaxage, la cohésion augmente avec l’inverse du diamètre moyen. Le coefficient 
de friction est lui beaucoup moins sensible à la taille des particules.  
D’autre part, la comparaison des résultats obtenus pour les deux matériaux montre que les 
cohésions des billes de verre sont supérieures à celles des calcaires. Ceci est causé par une 
mouillabilité plus importante pour les billes de verre. Au contraire les coefficients de friction 
des calcaires sont supérieurs à ceux des billes de verre. Cette différence est due à une forme 
beaucoup moins sphérique des particules de calcaire. Ces résultats permettent une meilleure 
compréhension d’un phénomène observé en régime dynamique : la supériorité de la résistance 
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au malaxage des calcaires (chap. III. - 2.2.2., page 84) par rapport à celle des billes de verre. 
Cette partie de l’étude confirme que cette différence est causée par la forme des particules et 
les interactions frictionnelles qui en découlent. Ainsi, le paramètre forme des particules est 
plus influent sur la dépense en intensité de malaxage que la mouillabilité (angle de contact). 
 
5. Cisaillement de mélanges granulaires bimodaux 
 
Le passage d’un mélange granulaire monomodal à un mélange bi ou multimodal consiste à 
introduire des petites particules au sein d’un mélange granulaire constitué de particules plus 
grosses. Ceci permet d’augmenter la compacité de l’empilement granulaire car les petites 
particules comblent les interstices formés entre les grosses particules. Il est cependant 
nécessaire d’utiliser les bonnes proportions de chaque famille de particules, ainsi que les 
ratios de taille « n » appropriés pour deux familles dont les diamètres moyens sont consécutifs 
(German, 1989 ; Cumberland, 1987 ; Pietsch, 1991).   
Dans le chapitre III - 6., le malaxage de micro-mortiers a permis une première approche des 
mélanges multimodaux. L’optimisation de la composition granulaire permet d’augmenter la 
compacité et la cinétique de mouillage, tout en diminuant la dépense en intensité, le temps de 
malaxage et la dépense énergétique. Pour un mélange bimodal composé de sable de 
Fontainebleau (grosses particules) et de ciment (fines particules), la compacité la plus 
importante et la dépense en intensité la plus faible ont été obtenues pour un mélange 
contenant 25 % de ciment (vol.).  
Afin de connaître la part des interactions cohésives et frictionnelles mises en jeu lors du 
cisaillement d’un milieu granulaire bimodal (notamment au cours du malaxage), le régime 
quasi-statique a été utilisé. 
La contrainte normale de consolidation a été fixée à 10 kPa. Deux mélanges bimodaux de 
billes de verre (matériau modèle) humides (0,2 < VR < 0,4) ont été utilisés, chacun étant 
caractérisé par un ratio de taille « n » (ratio du diamètre moyen des grosses particules sur celui 
des fines) différent : 
o BDV 8 (dV50 = 332 µm) et BDV 1 (dV50 = 29 µm) : n = 11 
o BDV 8 (dV50 = 332 µm) et BDV 3 (dV50 = 88 µm) : n = 4  
Pour chaque couple, plusieurs mélanges ont été élaborés en modifiant les proportions de 
particules fines. Avant de réaliser les tests de cisaillement, les porosités inter-granulaires « ε » 
de ces différents mélanges secs ont été mesurées. 
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 figure 78.  Porosité inter-particulaire de mélanges bimodaux représentée en fonction du pourcentage 
volumique de fines et pour deux mélanges de billes de verre : BDV 8 et 1, n = 11 ; BDV 8 et 3, n = 4  
 
L’évolution de la porosité est représentée en fonction du pourcentage de particules fines pour 
chaque couple bimodal sur la figure 78. Un minimum de la porosité a été mesuré pour le ratio 
de taille le plus important et pour environ 25-30 % de fines. Ce résultat est en accord avec la 
littérature (German 1989 ; Cumberland 1987).  
La quantité de liquide permettant de saturer le milieu granulaire dépend de sa porosité inter-
granulaire. Un taux de saturation « S » de 35 % a été fixé pour tous les essais. Il correspond à 
un état situé dans le régime funiculaire. Le ratio volumique liquide/solide « VR », 
correspondant à ce taux de saturation et à une porosité inter-particulaire donnée, est déterminé 
par la fonction suivante : 
0,35.
1R
V ε
ε
=
−
 
 55 
 
Les essais de cisaillement mettent en évidence l’effet de la composition (% volumique de 
particules fines) et du ratio de taille « n » sur la cohésion et le coefficient de friction (figure 
79).  
o Pour un pourcentage de fines supérieur à 30 %, l’augmentation du ratio entraîne  
l’augmentation de la cohésion et du coefficient de friction. Dans ce cas, l’augmentation du 
ratio correspond au remplacement des fines particules (billes de verre 3) par des particules 
encore plus petites (billes de verre 1). La diminution de la taille d’une partie des particules 
entraîne l’augmentation de la cohésion et du coefficient de friction. 
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o Cependant, pour un pourcentage de fines inférieur à 30 %, l’augmentation du ratio 
entraîne  la diminution de la cohésion et du coefficient de friction. Ces derniers atteignent 
d’ailleurs un minimum pour un pourcentage de fines compris entre 15 et 25 %.  
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 figure 79. Cohésion et coefficient de friction de mélanges bimodaux représentés en fonction du 
pourcentage volumique de fines, pour une contrainte normale de consolidation de 10 kPa  et pour deux 
mélanges de billes de verre : BDV 8 et 1, n = 11 ; BDV 8 et 3, n = 4  
 
Ainsi, pour un pourcentage de fines approprié, l’utilisation des mélanges bimodaux permet 
d’obtenir un minimum de la porosité (état sec) et des interactions cohésives et frictionnelles. 
Les minimums de cohésion et de coefficient de friction ne sont pas obtenus exactement pour 
le même pourcentage de fines (≈ 15 %) que le minimum de porosité (≈ 30 %). Il faut 
cependant noter que la porosité a été mesurée à l’état sec, alors que la cohésion et le 
cœfficient de friction ont été déterminés à l’état humide.  
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 figure 80. Intensité dépensée (pic capillaire) lors du malaxage de mélanges bimodaux de billes de verre 
(Martin, 2009) 
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En régime dynamique, les mélanges bimodaux composés de sable de Fontainebleau et de 
ciment permettent de minimiser la résistance au malaxage pour un pourcentage de fines 
similaire (chap. III - 6.2., page 112). D’autre part, ces résultats sont en accord avec ceux 
réalisés au centre de recherche de Lafarge (Martin, 2009). Le malaxage de mélanges 
bimodaux de billes de verre présente une dépense en intensité (régime capillaire) minimale 
pour un ratio de taille « n » élevé et un pourcentage de fines particules compris entre 15 et 20 
% (figure 80). 
Ainsi, les parts frictionnelles et cohésives des interactions inter-particulaire mises en jeu au 
sein du malaxeur sont toutes les deux responsables.  
Les résultats montrent aussi que la bimodalité peut surpasser l’effet de la taille des particules, 
la cohésion et le coefficient de friction minimum n’étant pas obtenus pour 100 % de grosses 
particules. Enfin, ils permettent de mettre en évidence l’intérêt des mélanges multimodaux : 
La diminution des parts cohésives et frictionnelles des interactions inter-particulaires, et 
l’augmentation de la compacité de l’empilement granulaire.  
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6. Conclusion du chapitre IV. Le Régime Quasi-Statique 
 
Les essais de cisaillement en régime quasi-statique sont généralement utilisés pour 
caractériser l’aptitude à l’écoulement d’une poudre préalablement densifiée. Nous avons 
utilisé ce type d’essais pour caractériser les interactions frictionnelles et cohésives mises en 
jeu lors du cisaillement de mélanges granulaires humides préalablement malaxés.  
C’est un système qui présente certains avantages par rapport au régime dynamique : 
o Zone de cisaillement plus simple (plan de surface connu), 
o Nombre de forces en présence moins important (forces visqueuses insignifiantes dû à la 
faible vitesse de cisaillement).  
Il permet ainsi d’obtenir des informations sur les forces frictionnelles et cohésives (forces de 
Van-Der-Waals ou capillaire) mises en jeu. Ceci est réalisé grâce à la mesure du coefficient 
de friction dynamique « µD » (égal à la pente du lieu cinématique dynamique) et de la 
cohésion « c » (déterminée par l’ordonnée à l’origine du lieu cinématique de rupture).  
Deux matériaux, non-réactifs avec l’eau, et présentant des diamètres moyens compris entre 30 
et 260 µm ont été utilisés, des billes de verre (matériau modèle) et des calcaires de formes 
moins sphériques. L’influence de plusieurs paramètres sur la résistance au cisaillement a 
d’abord été étudiée, la quantité de liquide, la consolidation et le diamètre moyen des 
particules. La comparaison des résultats obtenus pour chaque matériau nous a ensuite fourni 
des informations supplémentaires sur l’influence des paramètres qui différencient ces deux 
solides, la mouillabilité et la forme des particules. Enfin, l’influence de la multi-modalité a été 
étudiée grâce à des mélanges bimodaux de billes de verre. 
 
À l’état sec, les paramètres « consolidation » et « taille de particules » n’ont pas d’influence 
sur la friction. En ce qui concerne la cohésion, elle augmente avec la consolidation (de façon 
linéaire) si le diamètre moyen des particules diminue, mais uniquement pour les particules 
inférieures à 100 µm. Ceci est causé par la présence de forces cohésives de  Van-Der-Waals. 
D’autre part, l’augmentation de la consolidation permet de diminuer les distances qui séparent 
les particules, et d’augmenter ces forces de Van-Der-Waals. 
 
À l’état humide : 
o La cohésion et le coefficient de friction augmentent avec la quantité de liquide pour un 
ratio volumique liquide/solide « VR » compris entre 0 et 0,1. Au-delà, les valeurs se 
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stabilisent. Ces évolutions sont similaires à celle de la dépense en intensité du régime 
dynamique. Ainsi, l’évolution de la résistance au malaxage avec la quantité de liquide dépend 
des interactions cohésives et frictionnelles.  
o En ce qui concerne la consolidation, comme à l’état sec, elle n’a pas d’influence sur le 
coefficient de friction, alors que la cohésion augmente linéairement avec elle. L’effet de la 
consolidation peut être assimilé à une modification de la compacité du milieu granulaire. En 
régime dynamique, la compacité influence la résistance au malaxage. Ainsi, cette influence se 
traduit essentiellement par une modification de la part cohésive.  
o La cohésion augmente linéairement avec l’inverse du diamètre moyen des particules. Ce 
résultat est en accord avec la loi de Rumpf de la résistance à la traction (Rumpf, 1972). Au 
contraire, le coefficient de friction semble peu dépendre de la taille des particules. En régime 
dynamique, la résistance au malaxage augmente avec l’inverse du diamètre moyen. Ce 
phénomène est donc causé majoritairement par la modification des interactions cohésives. 
 
La comparaison des résultats obtenus avec les billes de verre et les calcaires, a fourni des 
informations sur l’effet de la forme et de la mouillabilité des particules, les billes de verre 
étant plus sphériques et plus mouillantes que les calcaires. 
À l’état humide (0,2 < VR < 0,4), les billes de verre présentent des cohésions supérieures par 
rapport aux calcaires. Ce résultat est en accord avec le terme de la force cohésive capillaire 
qui augmente si l’angle de contact diminue. Il montre que la diminution de l’angle de contact 
entraîne une augmentation de la cohésion.  
D’autre part, à l’état sec comme à l’état humide, les coefficients de friction des calcaires sont 
supérieurs à ceux obtenus avec les billes de verre. Ceci montre que les interactions de types 
frictionnelles sont plus importantes si l’indice de forme diminue. 
En régime dynamique, la résistance au malaxage des calcaires est supérieure à celle des billes 
de verre. Cette partie de l’étude montre que cette différence est causée par la forme des 
particules et les interactions frictionnelles qui en découlent. Ainsi, la forme des particules est 
plus influente sur l’intensité dépensée pendant le malaxage que la mouillabilité. 
 
Finalement, des mélanges granulaires bimodaux (fines et grosses) de billes de verre humides 
(0,2 < VR < 0,4) ont été cisaillés en régime quasi-statique. Ceci a été réalisé afin de connaître 
la part des interactions cohésives et frictionnelles mises en jeu lors du cisaillement d’un 
milieu granulaire bimodal (au cours du malaxage). 
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Pour une composition granulaire optimisée (ratio de taille « n » = 10 et pourcentage de fines 
compris entre 15 et 30 % vol.), l’utilisation d’un mélange bimodal permet d’obtenir un 
minimum de porosité (état sec), de la cohésion et du coefficient de friction. Ainsi, les 
mélanges multimodaux permettent de diminuer les parts cohésives et frictionnelles des 
interactions inter-particulaires, tout en augmentant la compacité de l’empilement granulaire.  
En régime dynamique, les mélanges bimodaux permettent de minimiser la résistance au 
malaxage pour un pourcentage de fines similaire. Ainsi, les parts frictionnelles et cohésives 
des interactions mises en jeu au sein du malaxeur sont toutes les deux responsables. 
 
La principale perspective de cette étude en régime quasi-statique est de compléter les essais 
réalisés sur des billes de verre et des calcaires en modifiant les propriétés des liquides : la 
tension superficielle et la viscosité. 
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES  
 
Le malaxage est une étape clé de la fabrication des bétons. Il consiste à distribuer de façon 
homogène et à mouiller tous les constituants présents dans le malaxeur. Ce travail de thèse a 
été réalisé afin d’identifier les leviers d'optimisation de cette opération, et de clarifier la notion 
de bonne ou mauvaise malaxabilité d'un système granulaire. Ainsi, il a été apporté des 
éléments de compréhension pour réduire la dépense énergétique et la durée du malaxage.  
Une étude (paramétrique) a permis de hiérarchiser les grandeurs ayant un impact sur le 
comportement du milieu granulaire malaxé, tout spécifiquement sur les premiers instants de 
l'opération (entre l’état sec et le régime capillaire), lorsque le liquide est distribué 
progressivement (au goutte-à-goutte) au sein du milieu granulaire. Le comportement du 
milieu s’exprime par la résistance au cisaillement, la cinétique de mouillage ou la compacité. 
Ces grandeurs ont été classifiées parmi les propriétés individuelles des poudres (taille, forme), 
leurs propriétés collectives (empilement), les propriétés du liquide mouillant (viscosité, 
tension superficielle, présence d’un adjuvant), les propriétés d’interface liquide/solide (angle 
de contact), et les paramètres opératoires (mode d’addition du liquide). 
Deux niveaux d’analyse complémentaires ont été utilisés pour étudier l'impact de ces 
différents paramètres, le régime dynamique et le régime quasi-statique.  
o En régime dynamique (malaxeur planétaire de laboratoire), le malaxage du milieu est 
réalisé aux niveaux de plans multiples de cisaillement, constamment renouvelés au cours de 
l’essai. La résistance au mélange est caractérisée par la dépense en intensité mesurée au cours 
du malaxage. Un mode progressif d’addition du liquide a été utilisé pour dilater l’échelle des 
temps et faire apparaître les différents régimes de mouillage (pendulaire, funiculaire, 
capillaire, de la goutte) sur les courbes d’intensité. 
o En régime quasi-statique, l’approche du malaxage et des contraintes locales est réalisé 
par une cellule annulaire de Schulze. Dans ce cas, des échantillons d’un milieu granulaire 
humide, préalablement malaxé, sont cisaillés au niveau d’un plan de surface connu avec une 
vitesse très faible. La résistance au cisaillement est caractérisée par une cohésion (liée aux 
forces cohésives) et un coefficient de friction (lié aux forces de frictions). 
 
L'impact des propriétés des poudres et de l’interface liquide/solide a été étudié grâce à 
l’utilisation de différents matériaux (billes de verre : matériau  modèle ; calcaires et ciments : 
matériaux de référence). 
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o La résistance au mélange (ou au cisaillement) augmente linéairement avec l’inverse du 
diamètre moyen. Ceci est dû à l’augmentation de la surface spécifique des particules et à 
l’importance des forces cohésives vis-à-vis des forces gravitationnelles. 
o La porosité inter-particulaire évolue avec la quantité de liquide (et donc au cours du 
malaxage) et intervient dans la résistance au mélange en modifiant les distances entre 
particules, le nombre de points de contact et l’amplitude des forces inter-particulaires. Ainsi, 
le milieu granulaire se dilate en passant de l’état sec à l’état funiculaire, puis se densifie lors 
du passage dans le régime capillaire. Cette densification du lit granulaire est en grande partie 
responsable de l’apparition du pic de résistance au malaxage présent lors de la transition sec-
humide (régime capillaire). 
o La forme des particules intervient sur la résistance au mélange. La résistance d’un 
matériau sphérique telles que les billes de verre est beaucoup plus faible que celle d’un 
matériau de forme irrégulière comme le calcaire ou le ciment.  
o L’angle de contact « θ » influence la résistance au malaxage en modifiant les forces 
cohésives mises en jeu au sein du milieu granulaire. Les forces cohésives augmentent si 
l’angle de contact diminue. Cependant, les billes de verre (θ = 0°) sont malaxées plus 
facilement que les calcaires (θ = 51°) car l’angle de contact influence moins la résistance au 
malaxage que la forme des particules. D’autre part, la diminution de l’angle de contact permet 
d’améliorer la cinétique de mouillage. 
 
L’impact des propriétés des liquides a été étudié grâce à l’utilisation de différents liquides 
(eau + glycérol : modification de la viscosité ; eau + isopropanol : modification de la tension 
superficielle ; eau + adjuvant).  
o La tension superficielle influence peu la résistance au malaxage mais améliore la 
cinétique de mouillage si elle augmente.  
o L’utilisation de liquides plus visqueux rend la résistance au malaxage plus importante. 
Ceci est dû à l’augmentation de la dissipation de l’énergie cinétique des particules lors de 
leurs collisions. D’autre part, la cinétique de mouillage est ralentie si la viscosité augmente. 
o L’utilisation d’un adjuvant réducteur d’eau (Glénium 27) permet de diminuer la 
compacité du lit granulaire au cours du malaxage. Ceci permet de diminuer la quantité de 
liquide nécessaire pour saturer le milieu granulaire, et donc le temps de malaxage. La 
présence de cet adjuvant n’a pas d’effet sur la résistance au malaxage. 
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Le mode d’addition du liquide est un facteur opératoire qui influence aussi le comportement 
en malaxage d’un milieu granulaire. Le passage d’une addition progressive du liquide (goutte-
à-goutte) à un ajout par à-coups permet dans certains cas de diminuer la résistance au 
malaxage. Ceci est réalisable si l’état final à atteindre correspond à un milieu granulaire 
sursaturé ou situé dans le régime de la goutte. Il est cependant nécessaire d’ajuster le nombre 
d’ajouts, le moment de chaque addition et la quantité de liquide introduite.  
 
Ainsi, l’optimisation de ces paramètres permet de diminuer la résistance au malaxage. Le 
mode d’addition du liquide dépend du taux de saturation final souhaité. Le liquide doit 
présenter une faible viscosité. Le choix de la poudre doit être réalisé en prenant en compte un 
diamètre moyen le plus élevé possible et une forme la moins irrégulière possible (indice de 
sphéricité élevé). Dans l’industrie du béton, on cherche généralement à maximiser la 
compacité. L’utilisation des mélanges multimodaux permet d’augmenter cette compacité, tout 
en réduisant la résistance au malaxage, et en améliorant la cinétique de mouillage du milieu 
granulaire. Ceci est réalisé grâce à l’optimisation de la composition granulaire. D’autre part, 
l’augmentation de la compacité permet de diminuer la quantité de liquide nécessaire à la 
saturation du milieu, et donc le temps de malaxage. 
 
Au cours de cette étude, nous avons mis en évidence des différences de cinétiques et de 
répartitions du mouillage en fonction des propriétés des liquides et des solides mises en jeu. Il 
serait intéressant d’aller plus loin dans cette voie en réalisant une étude dédiée à la 
caractérisation de cette distribution du liquide, à différents instants du malaxage, par exemple 
grâce à des techniques d’imageries comme la tomographie.  
Nous avons aussi montré que le mode d’addition du liquide influence la résistance au 
malaxage du mélange final (état sursaturé en liquide). Ce résultat met en évidence une 
modification de la qualité du milieu obtenu (fluidité, homogénéité). Il permet d’envisager une 
étude rhéologique de ces mélanges saturés avec différents modes d’addition du liquide.  
D’autres aspects pourraient venir compléter cette étude, comme la modification de la 
géométrie de la pale du malaxeur, ou l’introduction de particules plus grosses dans le mélange 
(échelle du millimètre puis du centimètre). Le premier permettrait d’étudier l’influence de la 
surface de cisaillement sur le comportement en malaxage. Le deuxième montrerait l’impact 
d’un milieu granulaire composé (en partie) de particules indépendantes des forces capillaires. 
Dans ce cas, ces particules pourraient apporter un effet de désagglomération (et/ou de 
broyage) du milieu granulaire. 
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Finalement, une autre perspective du sujet concerne l’aspect modélisation des forces en 
présence et de la résistance au malaxage. Une approche expérimentale a été utilisée dans cette 
étude à travers le modèle de la résistance à la traction de Rumpf. Cependant, ce modèle ne 
permet pas de décrire les interactions de type frictionnelles. Ainsi une modélisation 
expérimentale mieux adaptée  reste encore à mettre en place, par exemple grâce à la définition 
d’un modèle de Rumpf modifié. 
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ANNEXES 
 
Annexe 1. Les forces en présence lors de l’écoulement d’un milieu granulaire sec 
 
Afin de caractériser l’aptitude à l’écoulement d’une poudre et les forces d’interactions mises 
en jeu, la méthode la plus simple consiste à mesurer l’angle de repos d’un tas (Duran, 1997 ; 
Bocquet, 2002). Les particules formant un tas sont soumises entre elles à des forces 
d’interactions de types cohésives (Van-Der-Waals, électrostatiques ou capillaire en présence 
de liquide) et frictionnelles (Bocquet, 2002 ; Nokhodchi, 2005). La cohésion représente 
l’attraction mutuelle et la résistance à la séparation des particules en contact. La friction 
caractérise la résistance exercée par une particule contre le mouvement  d’une autre au niveau 
de leur point de contact (Nokhodchi, 2005). Si le poids des particules est supérieur à ces 
forces, le tas s’effondre. On peut ainsi définir un angle pour lequel l’écoulement s’arrête, 
l’angle de repos ou de talus « α ». 
Dans le cas de particules non cohésives, si les grains à la surface du tas se mettent en 
mouvement, la force de friction n’est plus suffisante pour les maintenir en place. On peut 
représenter ce phénomène par un patin en équilibre sur une pente inclinée d’un angle α 
(figure 81).  
 
FF
FL
FT= FG.sin(α)
FG
FN= FG.cos(α)
α
 
 figure 81. Patin en équilibre sur une pente et forces d’interactions qui en résultent 
 
Le force « FG » due au poids du patin se décompose en deux termes, la force normale « FN » et 
la force tangentielle « FT ». D’après Coulomb, la force frictionnelle « FF » est proportionnelle 
à la force normale et indépendante de la surface en cisaillement (Duran, 1997 ; Schulze, 
2008) : 
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.F N SF F µ=
 
 56 
 
µS est le coefficient de friction statique et le patin reste au repos tant que la force tangentielle 
reste inférieure à la force due au frottement (ici FF = FF,MAX) :  
.sin( ) .cos( ).G G SF Fα α µ≤
 
 57 
 
tan( ) Sα µ≤
 
 58 
 
On définit ainsi un angle de friction interne « φ » considéré comme l’angle limite à partir 
duquel une nappe de poudre se met en cisaillement, et un coefficient de friction dynamique 
« µD » (Duran, 1997 ; Clement, 1999) : 
tan( ) Dφ µ=
 
 59 
  
Dans les cas des poudres non cohésives, la force tangentielle « FT » nécessaire au cisaillement 
est donc égale à la force frictionnelle « FF ». Cette force correspond au produit de la contrainte 
tangentielle « τ » et de la surface de cisaillement « A » (Adams, 1996) : 
.T FF F Aτ= =
 
 60 
 
La force normale « FN » correspond au produit de la contrainte normale « σN » et de la surface 
de cisaillement « A » (Adams, 1996) : 
.N NF Aσ=
 
 61 
 
Le coefficient de friction dynamique peut être exprimé selon (Duran, 1997 ; Schulze, 2008) : 
.
.
F
D
N N
F A
F A
τµ
σ
= =
 
 62 
 
Cette équation permet d’obtenir l’expression classique de Coulomb pour le phénomène de 
friction solide (cas des poudres non-cohésives). Elle représente la contrainte tangentielle de 
cisaillement « τ » en fonction de la contrainte normale « σN » : 
.D Nτ µ σ=
 
 63 
 
Dans le cas des poudres cohésives où des forces attractives entre grains s’ajoutent à la force 
frictionnelle, Coulomb a ajouté un terme « c », la cohésion (Iveson, 2002) : 
.D N Cτ µ σ= +
 
 64 
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Annexe 2. Calcul théorique du pourcentage massique de grosses particules xG d’un mélange 
bimodal (German,  1989 ; Cumberland, 1987) 
 
Le pourcentage massique de grosses particules « xG » présentes dans un empilement 
granulaire bimodal s’exprime selon : 
G
G
G F
x
ρ
ρ ρ
=
+
 
 65 
- ρG et ρF : Masses volumiques des grosses et des fines particules du mélange bimodal 
 
,
.G G S GCρ ρ=
 
 66 
 
,
.(1 ).F F G S FC Cρ ρ= −
 
 67 
- CG et CF : Compacités des mélanges monomodaux de grosses et de fines particules  
- ρS,G et ρS,F : Masses volumiques vraies des grosses et des fines particules du mélanges bimodal 
 
En insérant les équations 66 et 67 dans l’équation 65, on obtient : 
,
, ,
.
. (1 ).
G S G
G
G S G F G S F
C
x
C C C
ρ
ρ ρ
=
+ −
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Pour des particules de mêmes masses volumiques vraies (billes de verre), et présentant des 
diamètres moyens supérieurs à 50 µm (CG = CF = 0,625), l’équation 68 devient : 
0,625 0,73
0,625 0,625.(1 0,625)Gx = =+ −
 
 69 
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Annexe 3. Détermination de l’énergie spécifique EM dépensée au cours du malaxage 
 
L’énergie spécifique totale « eM » (J.kg-1) dépensée au cours du malaxage est déterminée par 
intégration de la puissance spécifique « PM » (W.kg-1) entre un temps t0 correspondant au 
début du malaxage et un temps t1 correspondant à la fin du malaxage : 
1
0
( ) ( )
t
M M
t
e t P t dt= ∫
 
 70 
 
Cette puissance spécifique PM se détermine selon : 
.M MP T w=
 
 71 
- TM : Couple spécifique (N.m.kg-1) 
- w : Vitesse angulaire de rotation (rad.s-1) 
 
Le malaxage étant réalisé dans un régime où la vitesse reste constante (voir annexe 4), on peut 
écrire la relation suivante : 
.M MT cte I=
 
 72 
- IM : Intensité spécifique (A.kg-1) 
 
Ainsi : 
. .M MP cte I w=
 
 73 
 
Finalement, l’énergie spécifique totale consommée au cours du malaxage (entre les temps t0 et 
t1) peut être exprimée selon : 
1
0
( ) . ( ) . ( )
t
M M M
t
e t cte w I t dt cte E t= =∫
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- EM : Energie spécifique partielle ou énergie spécifique (J.kg-1) 
 
L’intégration de la courbe de l’intensité spécifique entre deux ratios volumiques liquide/solide 
VR0 et VR1 entraîne une modification de l’équation précédente : 
,1
,0
.( ) ( )
.
R
R
V
S
M R M R R
S V
w mE V I V dVQ ρ
 
=  
 
∫
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- mS : Masse de poudres (kg) introduites dans le bol de malaxage 
- ρS : Masse volumique vraie du solide (kg.m-3) 
- Q : Débit de liquide (m3.s-1) 
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Annexe 4. Détermination des conditions opératoires du procédé de malaxage 
 
Les conditions opératoires (volume de remplissage, vitesse de rotation, débit de liquide) ont 
été déterminées grâce à plusieurs essais de malaxage réalisés sur des billes de verre 3, 6, et le 
calcaire 2.  
 
Volume de remplissage du malaxeur 
 
Afin de déterminer le volume de poudre à utiliser pour tous les essais, différentes quantités de 
billes de verre 6 (218 µm) humides (état funiculaire) ont été malaxées. Les évolutions du ratio 
« intensité dépensée/volume de solide sec» ont été représentées en fonction de la vitesse de 
rotation (figure 82). Le volume de remplissage a prendre en compte pour notre étude 
correspond au ratio « intensité dépensée/volume de solide » le plus faible possible. D’autre 
part, la quantité de poudres utilisée doit faire apparaître un signal linéaire de l’intensité en 
fonction de la vitesse de rotation afin de pouvoir assimiler la mesure de l’intensité à une 
mesure indirecte du couple.  
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 figure 82. Ratio « intensité dépensée/volume de solide » (à gauche) représenté en fonction de la vitesse de 
rotation et pour différentes quantités de poudres (VT = volume de solide + volume poreux) introduites 
initialement dans le malaxeur (schéma à droite) 
 
Un volume de poudre (VT) de 1250 cm3 a été retenu. La masse (g) de poudres « mS », 
occupant 1250 cm3 dans le bol du malaxeur, a été calculée à l’aide de la formule suivante : 
1250. 1250.
2
A T
Sm
ρ ρρ += =
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- ρ: Masse volumique moyenne (g/cm3) du lit granulaire sec 
- ρA : Masse volumique aérée 
- ρT : Masse volumique tassée 
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Il faut cependant garder à l’esprit que 1250 cm3 est le volume du milieu granulaire (VT)  à 
l’état sec. Il augmente avec l’addition du liquide et il est plus important à l’état funiculaire 
(Feng, 1998, 2000 ; Yu, 2003). Des essais réalisés dans des conditions similaires, mais sur des 
billes de verre sèches, ont permis de déterminer un volume de remplissage de 1350 cm3
. 
Ce 
résultat confirme le fait que le milieu granulaire occupe un volume plus important à l’état 
humide (régime funiculaire) qu’à l’état sec.  
 
Vitesse de rotation de la pale et débit de liquide 
 
Afin de déterminer la vitesse de rotation et le débit de liquide à utiliser pour la suite de 
l’étude, une série de malaxages a été réalisée avec des billes de verre 3, 6 et le calcaire 2, en 
utilisant 3 vitesses de rotation différentes (60, 120 et 180 rpm) et 3 débits de liquide (20, 40 et 
80 ml.min-1). Les évolutions d’IM,C, EM, VR,P et Pp ont été prises en compte. 
 
Vitesse de rotation 
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 figure 83. Évolution d’IM,C et du VR,P des billes de verre 6 et 3  en fonction de la vitesse de rotation et pour 
3 débits de liquide  
 
Les essais réalisés avec les billes de verre 3 et 6 (figure 83) et le calcaire 2 mettent en 
évidence une augmentation de « IM,C » avec la vitesse de rotation au-delà de 120 rpm. Un des 
objectifs de l’étude étant de minimiser la dépense énergétique de malaxage, ce résultat 
favorise le choix d’une vitesse de rotation comprise entre 60 et 120 rpm. D’autre part, pour les 
billes de verre, l’augmentation de la vitesse entraîne une diminution du « VR,P » (figure 83) et 
une augmentation de « Pp ». Ceci montre que l’augmentation de la vitesse de rotation 
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améliore la cinétique de mouillage du milieu granulaire. Ce résultat permet de choisir une 
vitesse égale à 120 rpm plutôt que 60 rpm.. 
 
Débit de liquide 
 
Dans l’industrie des bétons, tout le liquide est introduit instantanément au début du mélange. 
Cette étape est suivie du malaxage pour homogénéiser le mélange liquide/solide. Nous avons 
choisi de travailler avec une alimentation en continu et un débit faible afin de dilater l’échelle 
du temps. Ceci permet d’observer les phénomènes mis en jeu au cours du mouillage et du 
malaxage, et d’identifier l’évolution de la saturation du milieu granulaire par le liquide. Cette 
approche par alimentation progressive du liquide dans le milieu granulaire présente les mêmes 
mécanismes développés dans les procédés de granulation humide (Pietsch, 2002 ; Rhode, 
1990 ; Goldszal, 2001 ; Iveson, 2001, 2002). 
Les essais réalisés avec les billes de verre 3 et 6 (figure 84) et le calcaire 2 mettent en 
évidence une diminution de « VR,P » si le débit passe de 80 à 20 ml.min-1. La pente « Pp » des 
billes de verre augmente si le débit diminue. La cinétique de mouillage est donc améliorée. 
D’autre part, pour  les trois matériaux, l’énergie spécifique dépensée « EM » reste identique 
quel que soit le débit utilisé. Ces résultats favorisent le choix d’un débit de 20 ml.min-1.  
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 figure 84. Ratio volumique « Liquide/Solide » correspondant au début du régime pendulaire : 
Représentation en fonction du débit de liquide et pour 3 vitesses de rotation : Billes de verre 6 et 3  
 
Dans la gamme de débits utilisés dans cette partie, les signaux de la dépense en intensité sont 
peu modifiés. D’autre part, l’utilisation d’un débit trop faible rallonge sensiblement le temps 
de l’essai. Nous avons donc choisis un débit de 40 ml.min-1 au lieu de 20 ml.min-1. 
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Annexe 5. Cisaillement d’un milieu granulaire en régime quasi-statique : Sélection des 
contraintes normales de consolidation, des contraintes normales, et correction de la contrainte 
tangentielle (The institution of chemical engineers  - 1989) 
 
Sélection des contraintes normales de consolidation : 
 
La contrainte normale de consolidation à utiliser pour réaliser un essai de cisaillement en 
régime quasi-statique dépend de la masse volumique « ρ » du milieu granulaire. Le tableau 11 
indique la contrainte normale de consolidation minimale correspondant à la masse volumique 
du matériau utilisé. 
 
tableau 11. Masses volumiques de milieux granulaires et contrainte normale de consolidation minimale σC,MIN 
correspondante 
Masse volumique ρ 
(kgm-3) σC,MIN (kPa) 
< 300 1,5 
300 - 800 2 
800 - 1600 2,5 
1600 - 2400 3 
> 2400 4 
 
La contrainte normale de consolidation maximale « σC,MAX » se détermine selon : 
σC,MAX = 8σC,MIN  77 
 
Si plusieurs essais de cisaillement sont réalisés sur un milieu granulaire, les différentes 
contraintes normales de consolidation à utiliser doivent être comprises entre σC,MIN et σC,MAX. 
 
Sélection des contraintes normales : 
 
Pour chaque test de cisaillement, et donc pour chaque contrainte normale de consolidation 
utilisée, les contraintes normales doivent être comprises entre 25 et 80 % de la valeur de la 
contrainte normale de consolidation appliquée. Chaque test doit être réalisé au moins deux 
fois afin de vérifier la reproductibilité de l’essai. 
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Correction des valeurs de contraintes tangentielles : 
 
Idéalement, au cours d’un essai de cisaillement, les valeurs de la contrainte de cisaillement à 
la consolidation « τC » devraient être identiques lors de chaque consolidation. Cependant, ce 
n’est pas toujours le cas. Il est donc conseillé de faire la moyenne de ces différentes valeurs de 
contraintes, et de corriger la valeur des contraintes de cisaillement obtenues à la rupture (τS, 
pic) et en dynamique (τD, palier) en fonction  de cette moyenne : 
'
.
C
Corrigé
C
τ
τ τ
τ
=
 
 78 
- τ’C : Moyenne des contraintes tangentielles déterminées à la consolidation 
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Annexe 6. Calcul des contraintes normale et tangentielle d’une mesure de cisaillement en 
régime quasi-statique (Schulze) 
 
Calcul de la contrainte normale : 
 
La contrainte normale « σ » (Pa) dépend du poids appliqué sur le couvercle et du volume de 
poudres situé au-dessus du plan de cisaillement, entre les dents du couvercle : 
.
. . Dents
m g g h
A
σ ρ= +
 
 79 
- m : Masse appliquée sur le couvercle (g) 
- ρ : Masse volumique de la poudre située entre les dents du couvercle (g.cm-3) 
- A : Surface de cisaillement (cm2) 
- hDENTS : Hauteur des dents du couvercle (cm) 
- g : Pesanteur (9,81 m.s-2) 
 
 
Calcul de la contrainte de cisaillement : 
 
La contrainte de cisaillement « τ » (Pa) est calculée à partir de la force (F1 + F2) mesurée par 
les capteurs de force qui retiennent le couvercle. L’expression du couple a été utilisée : 
,
,
3 3
, ,
1 2( ). 2 . . . . 2 . .3
C E
C I
R
C E C I
C C C
R
R R
F F L R dR Rpi τ pi τ
−
+ = =∫
 
 80 
 
d’où 
1 2
3 3
, ,
3.( ).
2 .( )C E C I
F F L
R R
τ
pi
+
=
−
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- L : Distance comprise entre l’axe de rotation et l’extrémité d’une tige fixée à un capteur de force (cm) 
- RC : Rayon du couvercle de la cellule (cm) 
- RC,E : Rayon externe du couvercle (cm) 
- RC,I : Rayon interne du couvercle (cm) 
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Annexe 7. Caractéristiques techniques de la cellule de Schulze RST-01,01 (Schulze) 
 
La rotation de la cellule est réalisée grâce à un moteur électrique qui permet la rotation de 
l’axe d’entraînement dans les deux sens et pour des vitesses angulaires w comprises entre 
1,5 .10-4 rad.s-1 et 4.10-3 rad.s-1.  
La force tangentielle est enregistrée par des capteurs de force sous la forme d’un signal de 0-
10 volts avec une précision de 1 µV par l’intermédiaire d’une carte d’acquisition de marque 
«National Instrument » modèle PCI-4451, et possédant une fréquence d’échantillonnage 
maximum de 22 kHz. 
L’acquisition est ensuite pilotée par une interface graphique sous Labview qui permet un 
réglage de la période d’échantillonnage du signal de 100 ms à 1 s. 
Les caractéristiques géométriques de la cellule sont illustrées sur la figure 85 et explicitées 
dans le tableau 12. 
 
 
 figure 85. Schéma de la cellule de Schulze 
 
tableau 12. Données géométriques de la cellule de Schulze 
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Annexe 8. Calcul de la masse volumique vraie par pycnométrie à hélium 
 
L’ACCUPYC 1330 est un pycnomètre à déplacement de gaz qui mesure le volume de solide 
« VS » d’un échantillon de poudres. La masse de l’échantillon « mS » est préalablement 
mesurée afin de déterminer la masse volumique vraie de l’échantillon de poudre « ρS » : 
S
S
S
m
V
ρ =
 
 82 
 
La mesure est basée sur l’hypothèse que la cellule contenant l’échantillon et la cellule 
d’expansion sont à température et pression ambiante (TA et PA). 
Dès que la vanne reliant les deux cellules est fermée, la cellule contenant l’échantillon subit 
une augmentation de la pression jusqu’à une valeur « P1 ». L’équation des gaz parfaits dans la 
cellule de l’échantillon est alors la suivante : 
1( ) . .CELL S C GP AP V V n R T− =
 
 83 
- nC : Nombre de moles de gaz dans la cellule contenant l’échantillon 
- RGP : Constante des gaz parfaits 
- VCELL : Volume de la cellule contenant l’échantillon 
 
L’équation des gaz parfaits dans la cellule d’expansion est :  
. . .A EXP E GP AP V n R T=
 
 84 
- nE : Nombre de moles de gaz dans la cellule d’expansion  
- VEXP : Volume de la cellule d’expansion 
 
La vanne est ensuite ouverte et la pression dans les deux cellules s’équilibre pour atteindre 
une valeur « P2 ». L’équation des gaz parfaits pour les deux cellules devient : 
2.( ) . . . .CELL S EXP C GP A E GP AP V V V n R T n R T− + = +
 
 85 
 
En insérant les équations 83 et 84 dans l’équation 85 on obtient :  
2 1( ) ( ) .CELL S EXP CELL S A EXPP V V V P V V P V− + = − +
 
 86 
 
2 1 2( ).( ) ( ).CELL S A EXPP P V V P P V− − = −
 
 87 
 
2
2 1
( )
( )
A
S CELL EXP
P PV V V
P P
−
= −
−
 
 88 
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Annexe 9. Caractérisation de l’angle de contact : équation de Washburn modifiée (Vu, 2002 ; 
Galet, 2008 ; Goldszal, 2001) 
 
L’équation de Washburn décrit l’ascension d’un liquide dans un capillaire au cours du temps : 
2
. .cos( )
2
C Lrl
t
γ θ
η
=
 
 89 
- l : Hauteur de la montée capillaire(m) 
- rC : Rayon moyen des capillaires (m) 
- η : Viscosité dynamique du liquide (Pa.s) 
- γL : Tension de surface du liquide (mN.m-1) 
- θ : Angle de contact entre le liquide et la poudre (°)  
 
L’espace entre les grains d’un lit de poudres peut être assimilé à « N » capillaires de rayon 
« rC ». Connaissant la masse volumique vraie du liquide « ρL », on obtient l’égalité suivante : 
2
. . .
L
L C
ml
N rρ pi
=
 
 90 
- mL : Masse de liquide 
 
On établit ainsi l’équation de Washburn modifiée :  
5 2 2 22
. . . . .cos( )
2
C L LL r Nm
t
γ ρ pi θ
η
=
 
 91 
 
L’ascension capillaire permet de suivre l’évolution de la masse de liquide ( mL2) qui monte à 
travers la porosité d’un lit de poudre au cours du temps « t » (figure 86). La pente de la courbe 
(mL2 / t) permet de déterminer la valeur de l’angle de contact « θ ».  
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 figure 86. Évolution de la masse de liquide ( mL2) qui monte à travers la porosité d’un lit de poudre au 
cours du temps « t » pendant un essai de monté capillaire 
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La méthode nécessite la détermination préalable de la constante « c’ » du milieu granulaire : 
2 5 21
' . . .
2 C
c r Npi=
 
 92 
 
Elle est déterminée pour la montée capillaire d’un liquide parfaitement mouillant (hexane). 
Ceci permet de faire l’hypothèse que cos(θ) = 1 : 
2
2' .
.
L
L L
m
c
t
η
ρ γ
=
 
 93 
 
L’ascension capillaire est ensuite réalisée avec le liquide à étudier et cos(θ) est déterminé : 
2
2cos( ) .
'. .
L
L L
m
t c
ηθ
ρ γ
=
 
 94 
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Annexe 10. Évolution de la cohésion en fonction du ratio volumique liquide/solide et pour 
différentes contraintes normales de consolidation : calcaires 4, 5-B et 5-C 
 
0
0.5
1
1.5
2
2.5
3
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Ratio volumique Liquide/Solide "VR"
Co
hé
si
o
n
 
"
c"
 
(K
Pa
)
0,25 KPa
0,5 KPa
1 KPa
 
 figure 87. Cohésion  du calcaire 4 représentée en fonction de la proportion de liquide et pour différentes 
contraintes normales de consolidation 
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 figure 88. Cohésion du calcaire 5-B représentée en fonction de la proportion de liquide et pour différentes 
contraintes normales de consolidation 
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 figure 89. Cohésion du calcaire 5-C représentée en fonction de la proportion de liquide et pour différentes 
contraintes normales de consolidation 
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Annexe 11. Évolution du coefficient de friction en fonction du ratio volumique liquide/solide et 
pour différentes contraintes normales de consolidation : calcaires 4, 5-B et 5-C 
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 figure 90. Coefficient de friction du calcaire4 représenté en fonction de la proportion de liquide et pour 
différentes contraintes normales de consolidation 
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 figure 91. Coefficient de friction du calcaire 5-B représenté en fonction de la proportion de liquide et pour 
différentes contraintes normales de consolidation 
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 figure 92. Coefficient de friction du calcaire 5-C représenté en fonction de la proportion de liquide pour 
différentes contraintes normales de consolidation 
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Annexe 12. Évolution de la cohésion en fonction de la contrainte normale de consolidation et 
pour différents ratios volumiques liquide-solide : calcaire 4, 5-B et 5-C 
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 figure 93. Cohésion du calcaire 4 représentée en fonction de la contrainte normale de consolidation et 
pour différentes proportions de liquide 
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 figure 94. Cohésion du calcaire 5-B représentée en fonction de la contrainte normale de consolidation et 
pour différentes proportions de liquide 
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 figure 95. Cohésion du calcaire 5-C représentée en fonction de la contrainte normale de consolidation et 
pour différentes proportions de liquide 
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NOMENCLATURE 
 
A Surface (m2) 
AP Surface d’une particule (m2) 
a Distance séparant deux particules (m) 
C Compacité d’un milieu granulaire (%) 
Ca Nombre capillaire  (m) 
CF Compacité des fines particules d’un milieu granulaire bimodal (%) 
CG Compacité des grosses particules d’un milieu granulaire bimodal (%) 
c Cohésion d’un milieu granulaire (Pa) 
d Diamètre d’une particule (m) 
dF Diamètre moyen des fines particules d’un milieu granulaire bimodal (m) 
dG Diamètre moyen des grosses particules d’un milieu granulaire bimodal (m) 
dR Diamètre du récipient qui contient  un mélange granulaire (m) 
EM Énergie spécifique (dépensée par kilogramme de poudres sèches) (J.kg-1) 
EM,C Énergie spécifique dépensée au cours du régime capillaire (J.kg-1) 
EM,F Énergie spécifique dépensée au cours du régime funiculaire (J.kg-1) 
EM,P Énergie spécifique dépensée au cours du régime pendulaire (J.kg-1) 
ER,C Énergie spécifique relative du régime capillaire (%) 
ER,F Énergie spécifique relative du régime funiculaire (%) 
ESG Énergie de l’interface solide-air (N.m) 
eM Énergie spécifique totale (dépensée par kilogramme de poudres sèches) (J.kg-1) 
eP Épaisseur de liquide critique à la surface d’une particule (m) 
f Déformation (-) 
FC Force capillaire (N) 
FE Force électrostatique (N) 
FF Force frictionnelle (N) 
FG Force gravitationnelle (N) 
FN Force normale (N) 
FT Force tangentielle (N) 
FV Force visqueuse (N) 
FW Force de Van-Der-Waals (N) 
g Pesanteur (9,81 m.s-2) 
h Distance séparant deux charges présentes à la surface de deux particules (m) 
I Intensité dépensée au cours du malaxage (A) 
IM Intensité spécifique (dépensée par kilogramme de poudres sèches) (A.kg-1) 
IM,C Intensité spécifique maximale dépensée au cours du régime capillaire (A.kg-1) 
IM,F Intensité spécifique moyenne dépensée au cours du régime funiculaire (A.kg-1) 
K Constante présente dans l’équation de la force de Van-Der-Waals 
L Distance entre l’axe de rotation de la cellule annulaire de Schulze et l’extrémité d’une 
tige accrochée à un capteur de force (m) 
M Ratio massique liquide/solide 
mL Masse de liquide (kg) 
mS Masse de solide (kg) 
NC Nombre de ponts liquides pour une teneur en eau donnée (-) 
NP Nombre de particules présentes dans volume donné (-) 
n Ratio des diamètres moyens des grosses et fines particules d’un mélange bimodal (-) 
PA Pression ambiante (Pa) 
PP Pente du régime pendulaire (A.kg-1) 
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Q Débit de liquide (m3.s-1) 
Q1 ou 2 Charge à la surface d’une particule) 
R  Rayon d’une particule (m) 
RC Rayon du couvercle de la cellule annulaire de Schulze (m) 
RC,E Rayon externe du couvercle de la cellule annulaire de Schulze (m) 
RC,I Rayon interne du couvercle de la cellule annulaire de Schulze (m) 
RGP Constante des gaz parfaits (8,314472 J.mol-1.K-1) 
r1 et r2 Rayons de courbure d’un pont liquide (m) 
rC Rayon moyen d’un capillaire (m) 
S Taux de saturation en liquide (%) 
SF1 Taux de saturation de transition entre les états pendulaire et funiculaire (%) 
SF2 Taux de saturation de transition entre les états funiculaire et capillaire (%) 
TA Température ambiante (°C) 
TM Couple spécifique (N.m.kg-1) 
t Temps (s) 
VF Volume des fines particules d’un milieu granulaire bimodal (m3) 
VG Volume des grosses particules d’un milieu granulaire bimodal (m3) 
VL Volume de liquide (m3) 
VP Volume de vide présent dans un milieu granulaire (m3) 
VR Ratio volumique liquide/solide 
VR,C Ratio volumique liquide/solide correspondant au pic capillaire 
VR,F1 Ratio volumique liquide/solide correspondant au début du régime funiculaire 
VR,F2 Ratio volumique liquide/solide correspondant à la fin du régime funiculaire 
VR,P Ratio volumique liquide/solide correspondant au début du régime pendulaire 
VS Volume de solide (m3) 
VT Volume total d’un milieu granulaire (m3) 
W Vitesse de rotation en bout de pale (m.s-1) 
WSL Travail d’adhésion entre un liquide et un solide (N.m-1) 
w Vitesse de rotation angulaire (rad.s-1) 
XF Pourcentage volumique des fines particules d’un milieu granulaire bimodal (%) 
XG Pourcentage volumique des grosses particules d’un milieu granulaire bimodal (%) 
xF Pourcentage massique des fines particules d’un milieu granulaire bimodal (%) 
xG Pourcentage massique des grosses particules d’un milieu granulaire bimodal (%) 
α Angle de talus ou de repos d’un tas de poudres (°) 
β Angle de remplissage d’un pont liquide (°) 
∆P Différence de pression de part et d’autre de l’interface liquide-gaz (N.m-2) 
δ Densité de charge à la surface d’une particule (C.m-2) 
ε Porosité  inter-particulaire d’un milieu granulaire (%) 
ε’ Constante diélectrique d’un milieu granulaire (A.s.V-1.m-1) 
ε’’ Permittivité du vide (= 8,85417*10-12 A.s.V-1.m-1) 
γL ou γLG Tension superficielle d’un liquide (N.m-1) 
γS ou γSG Énergie superficielle d’un solide (N.m-1) 
γSL Tension inter-faciale entre un solide et un liquide (N.m-1) 
η Viscosité dynamique d’un liquide (Pa.s) 
λLS Coefficient de mouillage (N.m-1) 
µD Coefficient de friction dynamique  
µS Coefficient de friction statique 
Π Quantité de liquide adimensionnelle 
pie Pression d’étalement (N.m-1) 
Nomenclature 
 164 
θ Angle de contact d’un liquide à la surface d’un solide (°) 
ρ Masse volumique d’un lit granulaire (kg.m-3) 
ρA Masse volumique aérée d’un lit granulaire (kg.m-3) 
ρL Masse volumique vraie d’un liquide (kg.m-3) 
ρS Masse volumique vraie d’un solide (kg.m-3) 
ρT Masse volumique tassée d’un lit granulaire (kg.m-3) 
ρM Moyenne des masses volumiques aérée et tassée d’un lit granulaire (kg.m-3) 
σC Contrainte normale de consolidation (Pa) 
σN Contrainte normale (Pa) 
σT Résistance à la traction (Pa) 
σT,C Résistance à la traction en régime capillaire (Pa) 
σT,F Résistance à la traction en régime funiculaire (Pa) 
σT,P Résistance à la traction en régime pendulaire (Pa) 
τ Contrainte tangentielle (Pa) 
τC Contrainte tangentielle de consolidation (Pa) 
ν Viscosité cinématique d’un liquide (m2.s-1) 
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RÉSUMÉ 
 
Le malaxage est une étape clé de la fabrication des bétons. Il consiste à distribuer de façon 
homogène et à mouiller tous les constituants présents dans le malaxeur.  
Ce travail de thèse a été réalisé en utilisant des matériaux modèles (billes de verre), des 
matériaux de référence présent dans la composition du béton (calcaire, ciment, sable) et 
différents liquides (eau, isopropanol, glycérol). Cette étude a permis d’identifier les leviers 
d'optimisation de l’opération de malaxage, et de clarifier la notion de bonne ou mauvaise 
malaxabilité d'un système granulaire. D’autre part, il a apporté des éléments de 
compréhension pour réduire la dépense énergétique et la durée du malaxage.  
Nous avons montré que le comportement du milieu granulaire en cours de malaxage 
(résistance au cisaillement, cinétique de mouillage, compacité), est très largement affecté par 
les propriétés du mélange et les caractéristiques du malaxeur, particulièrement lors de la 
transition “granulaire sec / granulaire humide”. Une étude (paramétrique) a permis de 
hiérarchiser ces grandeurs qui ont été classifiées parmi les propriétés individuelles des 
poudres (taille, forme), les propriétés collectives (empilement), les propriétés du liquide 
mouillant (viscosité, tension superficielle, présence d’un adjuvant), les propriétés d’interface 
liquide/solide (angle de contact), et les paramètres opératoires (mode d’addition du liquide). 
Deux niveaux d’analyse complémentaires ont été utilisés pour étudier l'impact de ces 
différents paramètres. Le régime dynamique (utilisation d’un malaxeur planétaire de 
laboratoire) a permis de caractériser le comportement du milieu granulaire malaxé grâce à la 
mesure de la dépense en intensité. Le régime quasi-statique (cellule annulaire de Schulze) a 
été utilisé afin de réaliser une approche du malaxage et des contraintes locales de façon 
simplifiée ( plan de cisaillement de surface connue et vitesse très faible). Ce système a permis 
de distinguer les parts frictionnelles et cohésives mises en jeu au cours du malaxage.  
Parallèlement, la porosité du lit granulaire a été mesurée en cours de malaxage. Cette porosité 
évolue  avec la quantité de liquide additionnée, et conditionne en grande partie l’évolution de 
la résistance au malaxage. 
 
Mots clés : malaxage, milieu granulaire humide, résistance au cisaillement, forces inter-
particulaires, force capillaire, compacité, cinétique de mouillage 
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ABSTRACT 
 
Mixing is an important operation in the elaboration of concrete. It creates a homogeneous 
distribution of solids and liquid. 
This work was carried out with model materials (glass beads), reference materials present in 
the concrete composition (calcite, cement, sand) and different liquids (water, isopropanol, 
glycerol). This study allowed us to optimize the mixing operation, and to clarify the 
difference between good and bad mixing. Moreover, the study offered informations allowing 
to reduce the energy consumption and the mixing time.  
We showed that the granular medium behaviour during the mixing (shear resistance, wetting 
kinetic, compacity), is affected a lot by the granular medium properties and by the mixer 
parameters, particularly during the “dry granular medium / wet granular medium” transitional 
period. A systematic study allowed us to classify these parameters among the individual 
powders properties (size, shape), the collective properties (packing), the wetting liquid 
properties (viscosity, superficial tension, liquid with an adjuvant), the liquid/solid interface 
properties (contact angle), and the process parameters (liquid addition method). 
Two complementary analysis levels were used to study the influence of these different 
parameters. The dynamic regime (using of a laboratory planetary mixer) allowed us to 
characterise the granular medium behaviour during the mixing, using the intensity 
consumption measure. The quasi-static regime (Schulze annular shear cell) was used in order 
to achieve a simplified approach to the mixing and to the local stresses (shear plan with a 
known surface and low velocity). This system allowed us to distinguish the frictional and 
cohesive interactions that take place during the mixing.  
In addition, the porosity of the granular medium was measured during the mixing. This 
porosity changes with the added liquid amount, and is partially responsible of the shear 
resistance modifications. 
 
Keywords : mixing, wet granular medium, shear resistance, inter-particular forces, capillary 
force, compacity, wetting kinetic 
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RÉSUMÉ 
 
Le malaxage est une étape clé de la fabrication des bétons. Il consiste à distribuer de façon homogène et à 
mouiller tous les constituants présents dans le malaxeur.  
Ce travail de thèse a été réalisé en utilisant des matériaux modèles (billes de verre), des matériaux de référence 
présent dans la composition du béton (calcaire, ciment, sable) et différents liquides (eau, isopropanol, glycérol). 
Cette étude a permis d’identifier les leviers d'optimisation de l’opération de malaxage, et de clarifier la notion de 
bonne ou mauvaise malaxabilité d'un système granulaire. D’autre part, il a apporté des éléments de 
compréhension pour réduire la dépense énergétique et la durée du malaxage.  
Nous avons montré que le comportement du milieu granulaire en cours de malaxage (résistance au cisaillement, 
cinétique de mouillage, compacité), est très largement affecté par les propriétés du mélange et les 
caractéristiques du malaxeur, particulièrement lors de la transition “granulaire sec / granulaire humide”. Une 
étude (paramétrique) a permis de hiérarchiser ces grandeurs qui ont été classifiées parmi les propriétés 
individuelles des poudres (taille, forme), les propriétés collectives (empilement), les propriétés du liquide 
mouillant (viscosité, tension superficielle, présence d’un adjuvant), les propriétés d’interface liquide/solide 
(angle de contact), et les paramètres opératoires (mode d’addition du liquide). 
Deux niveaux d’analyse complémentaires ont été utilisés pour étudier l'impact de ces différents paramètres. Le 
régime dynamique (utilisation d’un malaxeur planétaire de laboratoire) a permis de caractériser le comportement 
du milieu granulaire malaxé grâce à la mesure de la dépense en intensité. Le régime quasi-statique (cellule 
annulaire de Schulze) a été utilisé afin de réaliser une approche du malaxage et des contraintes locales de façon 
simplifiée ( plan de cisaillement de surface connue et vitesse très faible). Ce système a permis de distinguer les 
parts frictionnelles et cohésives mises en jeu au cours du malaxage.  
Parallèlement, la porosité du lit granulaire a été mesurée en cours de malaxage. Cette porosité évolue  avec la 
quantité de liquide additionnée, et conditionne en grande partie l’évolution de la résistance au malaxage. 
 
Mots clés : malaxage, milieu granulaire humide, résistance au cisaillement, forces inter-particulaires, force 
capillaire, compacité, cinétique de mouillage 
 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
Mixing is an important operation in the elaboration of concrete. It creates a homogeneous distribution of solids 
and liquid. 
This work was carried out with model materials (glass beads), reference materials present in the concrete 
composition (calcite, cement, sand) and different liquids (water, isopropanol, glycerol). This study allowed us to 
optimize the mixing operation, and to clarify the difference between good and bad mixing. Moreover, the study 
offered informations allowing to reduce the energy consumption and the mixing time.  
We showed that the granular medium behaviour during the mixing (shear resistance, wetting kinetic, compacity), 
is affected a lot by the granular medium properties and by the mixer parameters, particularly during the “dry 
granular medium / wet granular medium” transitional period. A systematic study allowed us to classify these 
parameters among the individual powders properties (size, shape), the collective properties (packing), the 
wetting liquid properties (viscosity, superficial tension, liquid with an adjuvant), the liquid/solid interface 
properties (contact angle), and the process parameters (liquid addition method). 
Two complementary analysis levels were used to study the influence of these different parameters. The dynamic 
regime (using of a laboratory planetary mixer) allowed us to characterise the granular medium behaviour during 
the mixing, using the intensity consumption measure. The quasi-static regime (Schulze annular shear cell) was 
used in order to achieve a simplified approach to the mixing and to the local stresses (shear plan with a known 
surface and low velocity). This system allowed us to distinguish the frictional and cohesive interactions that take 
place during the mixing.  
In addition, the porosity of the granular medium was measured during the mixing. This porosity changes with 
the added liquid amount, and is partially responsible of the shear resistance modifications. 
 
Keywords : mixing, wet granular medium, shear resistance, inter-particular forces, capillary force, compacity, 
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